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Eisenlegierungspartikel 

(sh Die voriiegende Erfindung betrifft nadelfdrmige Geothit- 
partikel und nadelfdrmige Hamatitpartikel mit einer engen 
PartikelgroSenverteilung, die keine Dendriten enthalten und 
eine geeignete Partikelform und em groBes Seitenverhaltnis 
(Durchmesser der Hauptachse/Durchmesser der Nebenach- 
se) haben, sowie nadelfdrmige magnetische Eisenlegie- 
rungspartikel, die aus den jiadelformigen Geothitpartikeln 
Oder Hamatitpartikeln als Ausgahgsmaterial erhalten werden 
und eine hohe Koerzitivkraft und eine ausgezeichnete Koer- 
zitivkraftverteilung haben. Solche nadelformigen Geothitpar- 
tikel enthalten: einen Geothitkristallkeim, enthaltend 0,5 bis 
25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfor- 
migen Geothitpartikeln, und eine Geothitoberflachenschicht, 
enthaltend 0,5 bis 15 Atom-<Vb Al, bezogen auf das Gesamfe- 
Fe in den nadelformigen Geothitpartikeln, und sie haben 

< einen mittieren Hauptachsendurchmesser von 0 f 05 bis 1,0 
|im. 
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Bescfareibung 

Di vorliegende Erfindung betrifft nadelf "rmige fspindleshaped*) Goethitpartikel und ein Verfahren zu ihrer 
Herstellung, nadelfdnnige Hamatitpartikel und ein Verfahren zu ihrer Hersteliung und nadelfdnnige magne- 
tisch Eisenlegierungspartikel und ein Verfahren zu ihrer Herstellung. Insbesond re betrifft die vorliegende 
Erfindung nadelformige Goethitpartikel und nadelfdnnige Hamatitpartikel die eine enge PartikelgrdBenvertei- 
hmg haben, keine Dendriten einschliefien und eine geeignete Partikelfonn und ein groBes Seitenverhaltnis 
(Hauptachse/Nebenachse) haben, sowie nadelformige magnetische Eisenlegierungspartikel die aus den nadel- 
formigen Goethitpartikein oder nadelfdnnigen Hamatitpartikeln als Vorliufer erhalten werden und eine hohe 
Koeratiykraft und eine ausgezeichnete Koerzitivkraftverteilung haben, und ein Verfahren zu ihrer Herstellung. 

Bei miniaturisierten und leichten video- oder audiomagnetischen Aufnahme- und Abspielapparaten zur Lang- 
zeitaufzeichnung werden in letzter Zeit deutliche Fortschritte erzielt Insbesondere haben sich Videorekorder 
(video tape recorders- VTR) rasch und weit verbreitet und immer kleinere und leichtere VTR fur Langzehauf- 
zeichnungen wurden rasch entwickelt. Im Hinblick auf diese Entwicklung war es unumganglich, dafi magnetische 
Aufzeichnungsmedien, wie z. B. Magnetbander, mit einer hoheren Leistung und einer hdheren Aufzeichnungs- 
dichte zur VerfQgung gesteOt werden. 

Mit anderen Worten mussen magnetische Aufzeichnungsmedien eine hdhere Bildqualitat und hdhere Output- 
charakteristiken haben, um insbesondere das Frequenzverhalten zu verbessern. Zu diesem Zweck muB man (fie 
RestfluBdichte (Br), die Koerzitivkraft, die Dispersibilitat die Packungseigenschaften und die Oberflachenglatt- 
heit der magnetischen Medien verbessern, um das S/N- Verhaltnis der magnetischen Medien zu erhdhen. 

Diese Eigenschaften von magnetischen Aufzeichnungsmedien hangen stark von den magnetischen Partikeln 
ab, die in den magnetischen Aufzeichnungsmedien verwendet werden. In den vergangenen Jahren haben 
magnetische Eisenlegierungspartikel aufgrund ihrer Koerzitivkraft und Sattigungsmagnetisierung, die hoher ist, 
als die herkdmmlicher magnetischer Eisenoxidpartikel Aufmerksamkeit erregt und wurden als magnetische 
Medien, wie beispielsweise digitale Audiobander (DAT), 8 mm-Videobander, Hi-8-Bander und Videofloppies, 
praktisch verwendet Auch die Eigenschaften solcher magnetischer Eisenlegierungspartikel bedurfen jedoch 
sehr einer Verbesserung ihrer Eigenschaften. 

Die Beziehung zwischen verschiedenen Eigenschaften von magnetischen Aufzeichnungsmedien und den dafQr 
verwendeten magnetischen Partikeln wind im folgenden erlautert 

Um eine hohe Bildqualitat zu erhalten, mussen magnetische Aufzeichnungsmedien fGr VTR (1) das Video- 
S/N-Verhaltnis verbessern, (2) das Chromatizitat-S/N - Verhaltnis verbessern und (3) das Videofrequenzverhal- 
ten verbessern, wie aus der Beschreibuiig in NIKKEI ELECTRONICS, 3. Mai, Seiten 82 bis 105 (1976) hervor- 
geht 

Um das Video-S/N-Verhaltnis und das Chromatizitats-S/N-Verhaltnis zu verbessern, ist es wichtig, die Di- 
spersibflitat der magnetischen Partikel in einem Trager, die Orientierungseigenschaften und Packungseigen- 
schaften der magnetischen Partikel in einem OberzugsRIm und die Oberflachengiattheit der magnetischen 
Aufzeichnungsmedien zu verbessern. Solche magnetischen Partikel mussen eine enge PartikelgrdBenverteilung 
haben, durfen keine Dendriten enthalten und sollten darfiber hinaus eine geeignete Partikelform und ein 
geeignetes Seitenverhaltnis aufweisen. 

m Um das Videofrequenzverhalten zu verbessern, mussen die magnetischen Aufzeichnungsmedien hohe Koerzi- 
tivla^fte (He) und Restflufidichten (Br) aufweisen. Um die Koerzitivkraft (He) des magnetischen Mediums zu 
erhdhen, mfissen die magnetischen Partikel eine Koerzitivkraft haben, die so hoch wie moglich sein soDte. Da die 
Koerzitivkraft magnetischer Partikel im aUgemeinen von der Formanisotropie abhangt, tendiert die Koerzitiv- 
kraft dazu, mit hoherem Seitenverhaltnis der magnetischen Partikel anzusteigen. 

Zur Erhohung der Outputcharakteristiken erlautert die JP-OS 63-26821 (1988): "Fig- 1 zeigt die Beziehung 
zwischen der S.F.D. und der Aufzeichnungs- und Wiedergabeleistung der magnetischen Diskette. . .. Die 
Beziehung zwischen der SJ\D. und den Aufzeichnungs- und Wiedergabeeigenschaften ist linear, wie aus Fig. 1 
ersichtlich wird, was bewetst, daB die Verwendung von ferromagnetischen Partikeln mit einem kleinen 
SJFJD.-Wert die Aufzeichnungs- und Wiedergabeleistung erhoht Das heiBt, um die Aufzeichnungs- und Wieder- 
gabeleistung zu erhdhen, sollte die S.RD. so klein als moglich sein. Um eine hdhere Leistung als gewdhnlich zu 
erziden, darf die SJFJ3. nicht grofier als 0,6 sein." Wie aus den obigen Satzen hervorgeht, sollte die S.FJD. 
("Switching Reld Distribution^-Wechselfeldverteilung), d. h. die Koerzitivkraftverteilung, so gering wie moglich 
sein. Zu diesem Zweck mussen die magnetischen Partikel eine so enge PartikelgrdBenverteilung wie mdglich 
haben und durfen keine Dendriten enthaken. 

Wie oben beschrieben, besteht nun eine sehr starke Nachfrage nach magnetischen Hsenlegierungspartikeln 
mh einer engen PartikelgrdBenverteilung, die keine Dendriten enthalten, eine geeignete Partikelform und ein 
geeignetes Seitenverhaltnis haben und eine hohe Koerzitivkraft und eine ausgezeichnete Koerzitivkraftvertei- 
lung haben. 

Magnetische Eisenlegierungspartikel werden gewdhnlich dadurch erhalten, daB man Goethitpartikel oder 
Hamatitpartikel, die durch Dehydratisieren der Goethitpartikel erhalten werden, als Vorlauferpartikel, falls 
erforderlich, zunachst in einer nicht-reduzierenden Atmosphare warmebehandelt und dann in einer reduzieren- 
den Atmosphare warmebehandelt, wobei die Goethit- und Hamatitpartikel auch andere Metalle auBer Eisen 
enthalten. Infolgedessen behalten die magnetischen Eisenlegierungspartikel in etwa die Form der Goethitvor- 
lauferpartikel, und es ist bekannt, daB je grofier das Seitenverhaltnis der Goethitpartikel ist, dest grdBer das 
Seitenverhaltnis der magnetischen Eisenl gierungspartikel wird. Daher ist es erforderlich, Goethitpartikel mit 
iner engen PartikelgrdBenverteilung und ohne Dendriten zu verwenden, die eine geeignete Partikelform und 
ein geeignetes Seitenverhaltnis haben, um magnetische Eisenlegierungspartikel herzustellen, die die verschiede- 
nen ben erwahnten Eigenschaften haben. Die magnetischen Eisenlegierungspartikel sollten auch thr Partikel- 

2 



19717560A1J_> 



10 



15 



20 



%E 197 17 560 Al 

form und enge PartikelgroBenverteilung indent WarmebehandlungsprozeB behalten und tonserviere *• 

Verscfaiedene Verf alien sind herkommlich ab Verfahren air HerstcUung von Go thitparOkeln alsVorlaufer 
von magnetischen Eisenlegierungspartikeln bekannt Insbesondere sind die f Igenden MeAoden als Verf^u-en 
der Vorfb-Zugabe einer MetaUverbindung bekannt, z. B. von Co-Verbbdungen, die den Effekt emer Verbesse- 
rung der magnetischen Eigenschaften der Eisenlegiertmgspartikel haben, und von Aljerbindtmge* *e «"f? 
starken sinterverhindernden Effekt der magnetischen Eisenlegienmgspartikel und exzeflente Formerhaltungsei- 

ge S^pSS r gS l es ein Verfahren zur HersteUung von nadelformigen Goethitpartikeln, das die Oxidation 
einer Suspension mit koQoidalem Eisenhydroxid, das dutch Zugabe von nicht mehrals emem Aquivalent einer 
walJrigen Alkalihvdroxidldsung zu einer Hsensalzlosung in Gegenwart einer Kobahverbindung, Einleiten ernes 
sauerttoffhaltigen Gases in die Suspension bei 50° C und erne Wachstumsreaktion der nadelformigen Goethrt- 
partikel umfaBt(IP-OS 6711310 (1995)) 

- ein Verfahren zur HersteUung von nadelformigen Goethitpartikeln, das das Einleiten eines sauerstoffhal- 
tigen Gases in eine Suspension, die . ».«« , . , , 

- FeOOs enthalt und durch Umsetzung einer Hsensalzlosung nut emer sauren Al-Salzverbindung und 
Zugabe einer waBrigen AlkalicarbonatlSsung mit einer basischen Al-Salzverbindung hergesteUt wird, um- 

^euTv^u^^lrzielung eines Wachstums von GoethitkristaDkeimen, das die Hydrolyse einer 
neutralisierten LSsung eines Eisensalzes und einer Co-Verbindung mit einer wSBrigen Hydrradlo^ und 
Hydrolyse der neutralisierten Ufeung in einer waBrigen Eisensabdoaing, die ^« ^ e . rb .^^ n e , nthalt ' 
nutemer waBrigen HydroxidlosunguinfaBtOapanfa 
_ ein Verfahren zur HersteUung von nadelformigen Goethitpartikeln. nmfassend m emer "chtoxiQieren- 
den Atmosphire die Aliening einer Suspension, die einen eisenhaltigen Niederschlag enthalt, der durch 
Neutralisation einer waBrigen AUcaUcarboaatlSsung mh einer Eisensablosung erhalten wird, und Einleiten 25 
eines sauerstoffhaltigen Gases in die Suspension, um so die Suspension zu owdieren, wobei erne Co-Verbm- 
dung vorab zu einer Losung, die ausgewShlt wird aus der Eisensaklosung, der Suspension, dieeuien 
eisenhaltigen Niederschlag enthalt. und der gealterten Suspension, die emen eisetuialngen NJederschlag 
enthalt, vor der Oxidation, so wie einer waBrigen LBsung einer Verbindung wenigstens ernes Metaus aus der 
Gruppe aus Al, Si, Ca, Mg, Ba, Sr und Seltenerdelementen, wie Nd. zur Hsensalzlosung im Vender 30 
Sdltion indem StadiunTzugegeben wird. bei dem der Fe^fehak m der Eisen^tosung 50 te ^o 
betragt und zwar unter den gleichen Bedingungen wie bei der Ctadatoiv so ?f pS- lE^Sf 
VerMndung 0,1 bis 50 mol-% (berechnet als die zugegebenen Bemente) bezuglich des Fe* + der Eisensabz- 
losung betragtOP-OS 7-12670* (1995)). 

Jede der obigen JP-OSen beschreibt auch die magnetischen Esenlegierungspartikei, die aus den jeweiligen 

G ^^^6^ a ^Vmden & n^vJ^^dcr R5ntgenkristalIhgr6Be spe^ert ist. and b^eite nadelf 6r- 

mige feine HSmatitpartikel bekannt (JP-OS 7-206446 (1995ft V 1 ?^?^^^^^"^^^ 
staUitgroBe Dm senkrecht zur Ebene (104) und die RontgenkristalhtgroBe Duo senkrecht zur Ebene (110) nn 
Bereich von 1 bis 2 liegt und die spezifische Oberflache 40 bis 50 m 2 /g betragt. 

Nadelfonnige magnetische Eisenlegienmgspartikel mh enger PartikelgroBenverteilung, die teine Dendnten 
enthalten, eine geeignete Partikelfonn und ein geeignetes Sehenverhahms aufweisen sowk erne hohe Koeratrv- 
kraft undeine ausgezeichnete KoerzitivkraftverteUung zeigen, werden nun starfcnachgefragt Die aus den in den 
oben beschriebenen JP-OSen erhaltenen Goethitpartikel genfigen jedoch diesen Anforderungen noch mcht 

^achdet Verfahren der JP-OS 7-11310(1995) werden nadelfonnige Goethitpartikel mkdnem S^enver- 
hihnis von nicht weniger als 10. die Co enthalten, hergesteUt Jedoch and in den Goethitpartikeln auch dendnti- 
sche Partikel enthalten und man kann nicht von einer engen PartikelgroBenverteilung sprecnen. 

Na^dem Verfahren gemiB der JP-OS 6-228614 (1994) ist es moglich, Goethitpartikel herzusteUen, < itekeme 
Dendnten enthalten und eine enge PartikelgroBenverteilung aufweisen, indem man ein geeignetes Verfahren 
der Zueabe von Al einsetzt Das Seitenverhiltnis kann jedoch noch nicht als ausreichend bezeichnet werden. 

Nach dem Verfahren gemSB JP-OS 7-126704 (1995) wird Al im Veriauf der Oadation zugegeben. Co-Ionen 
bleiben jedoch im Veriauf der Oxidation immer noch in LSsung. Die Erfinder entdeckten, daB. wenn Al zu der 
Losung in Gegenwart von Co-Ionen zugegeben wird and die verbleibenden Bsenionen zur Zuchtung von ss 
Goethitpartikeln oxidiert werden. die Partikel in Richtung der Nebenachse deuthch anwachsen, so daB das 
Seitenverhiltnis verringert wird. Daher ist es unmoglich, Goethitpartikel nut emem hohen Seitenverhaltms, 
insbesondere einem Seitenverhaltnis von nicht weniger als 13, herzusteUen. 

Nach dem Verfahren gemaB JP-OS 58-176902 (1983) besteht em Unterschied zur Reaktion gemiB der vorhe- 
genden SdWg darinfdaB der Reaktionsmechanismus nicht Oxidation sondem Hydrolyse ist und daB erne 60 
Hydrothennalreaktion Dei einer hohen Temperatur von mehr als 100"C als Sekundarreaktion durchgefohrt 

"AuBerdem kann man nicht sagen. daB die magnetischen Esenlegierungspartikei, die aus den Goetiti^artikeln 
erhaken werden, die nach den jeweils oben beschriebenen Methoden hergesteUt werden, eine enge Partikelgro- 
Benverteilung haben, kein Dendnten enthalten und ein groBes Seitenverhaltnis aufweisen. 

in Sadllfennigen Himatitpartikeln, die in JP-OS 7-206446 (1995) beschneben smd. ^SSSSSZ 
staUitgrOBenverhaltnis (D,o4^>no) im Bereich von 1 bis 2, was vom Bereich, der in der v ruegenden Erfindung 
spezSt ist, verschied^STist! Da D lt0 kleiner als D l04 ist, ist die KristaUinitat von der der magnedschen 
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Eisenlegierungspartikel der voriiegenden Erfindung vollig verschieden, AuBerd m werden die nadelformigen 
Hamatitpartikel durch eine Hydrothermalreaktion (Autoklav) erhalten. Obwohl Hamatitpartikel, in denen das 
RdntgenkristaintgroBenverhaltnis (Dhm/Duo) 0,7 betragt und die durch Erwarmen und Dehydratisierung von 
Goethitpartikebi erhalten werden, als Vergleichsbeispiel beschrieben sind, liegt audi deren Rontgenkristalltt- 

5 grdBenverhnltnis (D104/D1 10) aufierhalb des erfindungsgemafien Bereichs. 

Demgemafi besteht das der voriiegenden Erfindung zugrundeiiegende technisch Problem darin, nadelf ~rmi- 
ge Goethitpartikel oder nadelformige Hamatitpartikel zur Verfugung zu stellen, die eine enge PartikelgrdBen- 
verteilung haben und keine Dendriten enthalten, und nadelfdrmige magnetische Eisenlegierungspartikel zur 
Verfugung zu steQen, die aus den erwahnten nadelformigen Goethitpartikeln oder nadelformigen Hamadtparti- 

10 keln als Vorlauf er hergestellt werden und eine hohe Koerziuvkraft und ausgezeichnete Koerzitivkraftverteilung 
aufweisen. 

Als Ergebnis der Untersuchungen der Erftnder zur Ldsung der oben beschriebenen Probleme wurde festge- 
stellt, daB durch Aiterung einer waBrigen Suspension, die einen Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthait und 
durch Umsetzung (Neutndisierung) einer gemischten waBrigen AHcalflosung aus einer waBrigen Atkaficarbonat- 
15 ldsung und einer waBrigen Alkalihydroxidlo sung mit einer zweiwertigen Eisensalzldsung erhalten wird, in einer 
nicht- oxidierenden Atmosphare; 

Rink^en (Einblasen) eines sauerstoffhaltigen Gases in die waBrige Suspension, urn so nadelformige Goethitkri- 
stal; : : :^ie herzustellen, wobei im Verf ahren zur HersteUung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung, in der der 
Co- ; : :olt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf den Gesamt-Fe-Gehalt in den nadelformigen 
20 Goethkpartikeln betragt* zu einer Losung aus der Gruppe bestehend aus der Eisensalzldsung, der waBrigen 
Suspension, die den eisenhaltigen Niederschlag enthait, der waBrigen Suspension, die den eisenhaltigen Nieder- 
schlag enthait; im Verlauf der Aiterung, d. h. vor Beginn der Oxidationsreaktion, und der waBrigen Suspension im 
Verlauf der Herstellung der Goethitkristallkeime, zugegebea wird; 

Zugabe einer waBrigen AJkalildsungsmischung aus einer waBrigen ADcalicarbonadosung und einer waBrigen 
25 Alkalihydrojddlosung und einer zweiwertigen Eisensalzldsung zur waBrigen Suspension, die die Kristallkeime 
enthait; und 

Einleiten (Einblasen) eines sauerstoffhaltigen Gases in die waBrige Suspension, urn so Goethit auf den Partikei- 
oberflachen der nadelformigen Goethitkristallkeime zu zuchten, wobei im Verfahren der ZQchtung des Goethhs 
eine Aluminiumverbindung, bei der der Al-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das 
30 gesamte Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln, zu einer Ldsung zugegeben wird, die aus der Gruppe aus den 
zugegebenen waBrigen AJkafilosungen, der Eisensalzldsung; der waBrigen Suspension mit den nadelformigen 
Kristallkeimen und dem eisenhaltigen Niederschlag vor Beginn der Oridationsreaktion und der waBrigen 
Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethhs ausgewahlt wird, 

die erhaltenen nadelfdrmigen Goethitpartikel eine enge PartikelgrdBenverteilung haben, keine Dendriten ent- 
35 halten und eine geeignete Partikelform und ein geeignetes Seitenverhaltnis haben; und 

es wurde auBerdem festgestellt, daB durch Erwarmung (Dehydratisierung) der nadelformigen Goethitpartikel 
die erhaltenen nadelfdrmigen Hamatitpartikel eine enge PardkelgrdBenverteilung haben, keine Dendriten 
enthalten, eine geeignete Partikelform und ein geeignetes Seitenverhaltnis haben und eine hohe Koerzitivkraft 
und eine ausgezeichnete Koenritivkraftverteilung haben; und 
40 daB die durch weitere Warmebehandlung der nadelfdrmigen Goethitpartikel in einer reduzierenden Atmospha- 
re erhaltenen magnetischen nadelformigen Eisenlegierungspartikel eine enge PartikelgroBenverteilung haben, 
keine Dendriten enthalten, eine geeignete Partikelform und ein geeignetes Seitenverhaltnis haben und eine hohe 
Koerzitivkraft und eine ausgezeichnete Koerzitivkraftverteilung aufweisen, so daB diese Esenlegierungsparti- 
kei als magnetische Partikel fur magnetische Medien mit hoher Aufzeichnungsdichte, hoher Empfindlichkeit und 
45 hoher Wiedergabeleistung geeignet sind. Die voriiegende Erfindung wurde auf Grundlage dieser Entdeckung 
erreicht. 

Ein Ziel der voriiegenden Erfindung ist die Bereitstellung von nadelfdrmigen Goethitpartikeln oder nadelfdr- 
migen Hamatitpartikeln mit enger PartikelgroBenverteilung und ohne Dendriten. 

Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von nadelfdrmigen magnetischen Eisenle^erungsparti- 
50 keln mit hoher Koerzitivkraft und ausgezeichneter KoerzhrvkraftverteUung; die aus den nadelformigen Goethit- 
partikeln oder nadelfdrmigen Hamatitpartikeln als Vorlauf em hergestellt werden. 

Um dieses Ziel zu erreichen, werden nach einem ersten Aspekt dieser Erfindung nadelformige Goethitpartikel 
zur Verfugung gestellt, welche umfassem 

einen Goethitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthait, worm der Co-Gehalt <V5 bis 25 

55 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; und 
eine Goethitoberflachenschicht die Aluminium und Eisen als Hauptbestandteile enthait, worin der Al-Gehalt OJS 
bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; 
und 

die einen mitderen Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 jun haben. 
60 Nach einem zweiten Aspekt der voriiegenden Erfindung werden nadelformige Goethitpartikel zur Verfugung 
gestellt, welche umf assen: 

inen Goethitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthait und worin der Co-Gehalt 0,5 bis 
25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt, und 
eine Goethitoberflachenschicht, die Aluminium und Eisen als Hauptbestandteile enthait, in der der Al-Gehalt 0J5 
65 bis 15 Atom-% (berechnet als AJ), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; 
eine AuBenflachenschicht, umfassend 0,5 bis 15 Atom-% eines Selten rdelements (berechnet als Seltenerdel - 
ment), bezogen auf das Gesamt-F in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln; und 
die ein n mitderen Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 um haben. 
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N ach einem dritten Aspekt der voriiegenden Erfindung werden nadelformige Goethitpartikel zur Verfugung 
gesteUt, welcfae umfassen: . , . t _ 

einen Goethitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthalt und worm der Ca-Gehalt 0,5 bis 
25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in dea nadetformigen GoetMtpartikeln,befr§gt,md 
eine Goethitoberflachenschicht die Aluminium, em Seltenerdelement und Eisen als Hauptbestandteile enthalt, 5 
worin der Al-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% betragt und der Seltenerdelementgehalt 05 bis 10 Atom-%, jeweils 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln, betragt; und 

die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 um haben. m 

Nach einem vierten Aspekt der vorUegenden Erfindung werden nadelformige Hamatitpartikel mit einem 
mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 |im und einem Dio^no-Verhaltnis einer Rontgenknstallit- 10 
groBe von 0,20 bis 0,65 zur Verfugung gesteUt # 

Nach einem funften Aspekt der voriiegenden Erfindung werden nadelformige Hamatitpartikel zur Verfugung 
gesteUt die sich von den nadelfdrmigen Goethitpartikeln des ersten Aspekts ableiten und Jfnfassen: einen 
Hamatitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthalt und in dem der Co-Gehalt 0,5 bis 25 
Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln, betragt, und 
eine Hamatitoberflachenschicht, die Aluminium und Eisen als Hauptbestandteile enthalt und m der der Al-Ge- 
halt 0,5 bis 15 Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelf6rmigen Hamatitpartikeln, betragt; und 
die emenmitderen Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 um haben. — : 
Nach einem sechsten Aspekt der vorUegenden Erfindung werden nadelfdrmige Hanmtitpai^el zur Verfu- 
gung gesteUt, die sich von den nadelfdrmigen Goethitpartikeln gemaB dem zweiten Aspekt ableiten und 20 

e^^Htoatitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthalt und worin der Co-Gehalt 0,5 bfa 
25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln, betragt, und 
eine Hamatitoberflachenschicht, die Aluminium und Eisen als Hauptbestandtefle enthalt und ui der der Al-Ge- 
halt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln, 25 

em^AuBenflachenschicht mit 05 bis 15 Atom-% eines Seltenerdeiements (berechnet als Seltenerdelement), 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Hamatitpartikeln; und 
die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis ifi Jim haben, 

GemaB einem siebten Aspekt der voriiegenden Erfindung werden nadelformige Hamatitpartikel zur Verm- 30 
gung gesteUt, die sich von den nadelformigen Goethitpartikeln gemaB dem dritten Aspekt ableiten und umfas- 

einen Hamatitkristallkeim, der Kobalt und Eisen als Hauptbestandteile enthalt und worin der Co-Gehalt 05 bis 
25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Hanmtitpartikeln,be^agt, und 
eine Hamatitoberflachenschicht, die Aluminium, ein Seltenerdelement und Eisen als Hauptbestandteile enthalt 35 
und worin der Al-Gehalt 0,5 bis 1 5 Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelf5nnigen Hamatitpartikeln, 
betragt und der Seltenerdelementgehalt 0,5 bis 10 Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen 
Hamatitpartikeln, betragt; und 

die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 \un haben. ^ 

GemaB einem achten Aspekt der vorUegenden Erfindung werden Hamatitpartikel nut einem mittleren Haupt- 40 
achsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 um und einem Diw/Dno-Verfaaltnis einer RontgenkristalhtgrSBe von 0,20 bis 
0,65 zur Verfugung gesteUt, die einen Hamatitkristallkeim, der 0,5 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt- 
Fe in-den nadelformigen Hamatitpartikeln, sowie eine Hamatitoberflachenschicht, die 0,5 bis 15 Atom-«W> Al, 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Hamatitpartikeln, enthalten, umfassen. 

GemaB einem neunten Aspekt der voriiegenden Erfindung werden nadelformige Hamatitpartikel zur Verfu- 
gung gesteUt, weiche umfassen: . , 
einen Hamatitkristallkeim, der 0,5 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen 
Hamatitpartikeln, enthalt ^ . , . «- - 
eine Hamatitoberflachenschicht, die 0,5 bis 15 Atom-% Al bezogen auf das Gesamt-Fe m den nadelformigen 
Hamatitpartikeln; enthalt, und . , _ _ . 
eine auBere Oberflachenschicht, die 05 bis 15 Atom-% eines Seltenerdeiements, bezogen auf das Gesamt-Fe in 
den nadelfdrmigen Hamatitpartikeln, umfaBt; und , a 
die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von O05 bis 1,0 um und ein D l0 4/Diio-Verhaltnis einer Rontgenkn- 
stallitgroBe von 0,20 bis 0,65 aufweisen. . . 
GemaB einem zehnten Aspekt der vorUegenden Erfindung werden nadelformige Hamatitpartikel zur Verfu- 55 

gung gesteUt, weiche umfassen: „ . ■ , . 

einen Hamatitkristallkeim, der 0,5 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen 
Hamatitpartikeln, enthalt, und . , t _ . 

eine Hamatitoberflachenschicht, die 0,5 bis 15 Atom-% Al bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen 
Hamatitpartikeln, und 0,5 bis 10 Atom-% eines Seltenerdeiements, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfor- 60 
migen Hamatitpartikeln, enthalt; und , . _ ^ „ , . . 

die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 Jim und em D l0 4/D t i0 - Verhaltnis emer Rontgenkn- 
stallitgroBe von 0,20 bis 0,65 hat . , 

Nach einem elften Aspekt der vorUegenden Erfindung werden nadelformige magneusche Eisenlegierungspar- 
tikel zur Verfugung gesteUt, die sich von den nadelT rmigen Hamatitpartikeln des funften Aspekts ableiten und 65 
umf ass en* 

Kobalt, AJuminium und Eisen als HauptbestandteUe, wobei der Co-Gehalt 03 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln, betragt und der 
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Al-Gehalt 0£ bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezog n auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen magnetischen 
Eisenlegierungspartikeln, betragt; und 

di einen mittleren Hauptachsendurcbmesser von 0,05 bis 03 urn haben. 

K xch einem zwdiften Aspekt der vorliegenden Erfindung werden nadelfdrmige magnetische Eisenlegierungs- 

5 par- -cafil zur Verfugung gestellt, die sich von den nadelf drmigen Hamatitpartikeln des sechsten Aspekts ableiten 
unc Kobalt, Aluminium, ein Seltenerdeleinent und Eisen als Hauptbestandteile enthalten, wobei der Co-Gehalt 
0J5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen magnetiscben Eisenle- 
gierungspartikeln, betragt, der Ai-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in 
den nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln, betragt, und der Gehalt des Seitenerdelements 0,5 

to bis 15 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen magne- 
tischen Eisenlegierungspartikeln, betragt* und 

die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 0£ um haben. 

Nach einem dreizehnten Aspekt der vorliegenden Erfindung werden nadelfdrmige magnetische Eisenlegie- 
rungspartikel zur Verfugung gestellt, die sich von den nadelfdrmigen Hamatitpartikeln des siebten Aspekts 

is ableiten und Kobalt, Aluminium, ein Seltenerdelement und Eisen als Hauptbestandteile enthalten, wobei der 
Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), der Al-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al) und der 
Seltenerdelementgehalt 0,5 bis 10 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), jeweils bezogen auf das Gesamt- 
Fe in den nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln betragt; und 
die einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 0,5 um haben. 

20 GemaB einem vierzehnten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird ein Verfahren zur Herstellung von 
nadelfdrmigen Goethitpartikeln zur Verfugung gestellt, das die folgenden Schritte umfaBt: 
Alterung einer waBrigen Suspension, die einen Eisen(II)-haltigen Niederschlag umfaBt und durch Umsetzung 
einer waBrigen Alkalildsungsmischung aus einer waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer waBrigen Alkalihy- 
droxidldsung mit einer Eisensalzldsung erhalten wird, in einer nicht-oxidierenden Atmosphare; 

25 Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Herstellung von 
nadelfdrmigen Goethitkristalfkehnen; 

Zugabe einer Losung eines zweiwertigen Eisensalzes und einer waBrigen alkalischen Mischung aus einer 
waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung zur waBrigen Suspension, die die 
Kristallkeime enthalt; und 

30 Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension, um Goethit auf den 
Partikeloberflachen der nadelfdrmigen Goethitkristallkeime zu zuchten, um so die nadelfdrmigen Goethitparti- 
kel des ersten Aspekts zu erhalten; 

wobei im Verfahren zur Herstellung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der zweiwertigen Eisensalzld- 
sung; der waBrigen Suspension, die den Niederschlag mh dem zweiwertigen Eisen enthalt; der waBrigen 
35 Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, im Verlauf der Alterung, <L h. vor dem 
Beginn der Oxidationsreaktion, oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Herstellung der Goethitkristall- 
keime zugegeben wird, so daB der Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe 
in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; und 

wobei im ProzeB der Zuchtung (Wachstum) des Goethhs eine Aluminiumverbindung zu einer der zugegebenen 
40 waBrigen Alkalilosungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension, die die nadelfdrmigen Kristallkeim 
und den Niederschlag mh dem zweiwertigen Eisen enthalt, vor Beginn der Oxidationsreaktion oder der waBri- 
gen Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethhs zugegeben wird, so daB der Al-Gehalt QJ5 bis 15 Atom-% 
(berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt 

Nach einem funfzehnten Aspekt der vorliegenden Erfindung wird ein Verfahren zur Herstellung von nadelf dr- 
45 migen Goethitpartikeln zur Verfugung gestellt, welches die folgenden Schritte umfaBt: 

Alterung einer waBrigen Suspension, die einen Niederschlag mit zweiwertigem Eisen enthalt und durch Umset- 
zung einer waBrigen alkalischen Mischung aus einer waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer waBrigen Alkali- 
hydroxidldsung mit einer Eisensalzldsung erhalten wird, in einer nicht-oxidierenden Atmosphare; 
Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Herstellung von 
so nadelfdrmigen Goethitkristallkeimen; 

Zugabe einer zweiwertigen Eisensalzldsung und einer gemischten waBrigen Alkalilosung aus einer waBrigen 
Alkalicarbonatldsung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung zur waBrigen Suspension, die die Kristallkeime 
enthalt; und 

Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Zuchtung von Goethit 
55 auf den Partikeloberflachen der nadelfdrmigen Goethitkristallkeime, so daB die nadelfdrmigen Goethitpartikel 
des dritten Aspekts erhalten werden; 

wobei im Verfahren zur Herstellung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der zweiwertigen Eisensalzld- 
sung, der waBrigen Suspension, die den Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt, der waBrigen Suspension, die 
den zweiwertigen Eisenniederschlag enthalt, im Verlauf der Alterung, & h. vor Beginn der Oxidationsreaktion, 

60 oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Erzeugung der Goethitkristallkeime; so daB der Co-Gehalt 0,5 bis 
25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; und 
wobei im ProzeB der Zuchtung des Go thits ein Aluminiumverbindung und eine Seltenerdelementverbindung 
zu den waBrigen Alkalildsungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension, die die nadelfdrmigen Kristall- 
keime enthalt, oder dem eis nhaltig n Niederschlag vor Beginn der Oxidationsreaktion oder der waBrigen 

65 Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethits zugegeben wird, so daB der Al-Gehalt 03 bis 15 Atom-% 
(berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt und der Selten- 
erdelementgehalt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt-Fe in den 
nadelfdrnug n Goethitpartikeln betragt. 
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Nach einem sechzehnten Aspekt der voriiegenden Erfindung wird ein Verfahren zur HersteUung von nadel- 
formigen Hamatitpartikeln zur Verfugung gesteUt, welches die folgenden Schntte umfaBt: 
SSeiTr w&rigen SuspensiorCdie ein n Eisen(II>haltigen Niederschlag enthalt und durchUms ^g 
einer gemischten waBrigen Alkalilosung aus einer wiflrigen Alkalicarbonatlosung and einer waBngen Alkalihy- 
droxidlosung mit einer Losung eines zweiwertigen Eisensalzes erhalten wird, in einer mcht-oxidierenden Atmo- 5 

Etateiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur HersteUung von 

Zu^^^S^Sf^Sdosvns und einer gemischten waBrigen ^ 3s ^g f^.^^^" fft 
AlkahcarbonatlSsung und einer waBrigen AJkalihydroxidlosung zur waBngen Suspension, die die Knstallkeime to 

EMeken (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Zuchtung von Goethit 
auf den Partikeloberflachen der nadelformigen Goethitkristallkeune; _ 
Zueabe einer Verbindung eines Seltenerdelements, so daB der Gehalt des Seltenerdelements 05 bis 10 Atom-%, 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfSrarigen Hamatitpartikeln. betragt, als AnU-Smtermittel zur Behand- 
lung der Oberflache der nadelformigen Goethitpartikel; und 

Dehydratisierung der nadelformigen Goethitpartikel bei einer Temperatur von 400 bis 850° C, so daB die 
nadelformigen Hamatitpartikel gemaB dem sechsten Aspekt erhalten werden; 

wobei im Verfahren der HersteUung der KristaUkeime eine Kobaltverbmdung zu der EisensalzISsung, der 
waBrigen Suspension, die den Eisen(II>haltigen Niederschlag enthalt, der waBngen Suspension, die denEi- 
sentflVhaltigen Niederschlag enthalt, im Verlauf e der Aherung, <L h. vor Begum der Ox^Uonsreaktion. Oder 
der waBrigen Suspension im Verlauf der Herstellung der GoethitkristaUkeune zugegeben wird, so daBd er 
Co-Gebalt 05 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe m den nadelfSrmigen Himatitpar- 

wobei in?PrSzeB d der- Zuchtung des Goetbits eine Aluminiumverbindung zu einer der zugesetzten waBrigen 
Alkalflosungen, der zweiwertigen EisensalzISsung, der waBrigen Suspension, die die nadelfSrmigen Knstallkei- 
me und den Eisen(II)-haltig e ii Niederschlag enthalt, vor Beginn der Ondattonsreakttoi^ ^oder der .waBngen 
Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethits, zugegeben wird. so daB der AI-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% 
(berechnet als Aft bezogen auf to Gesamt-Fe m den nadeTO 

GemaB einem siebzehnten Aspekt der voriiegenden Erfindung wird em Verfahren zur Herstellung von 
nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln zur Verfugung gesteUt, welches die folgenden Schntte 

AkeSng einer waBrigen Suspension, die einen HsenOD-haltigen Niederschlag enthalt und durch Uinseteung 
einer gemischten waBrigen Alkalilosung aus einer waBrigen AlkaUcarbonadSsung und emer waBngen Alkdfty- 
droxidJosung mit einer Losung eines zweiwertigen Eisensalzes erhalten wird, in emer nicht-oxidierenden Atmo- 35 

Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Herstellung von 

nadelformigen Goethitkristallkeimen; . 

Zugabe einer zweiwertigen Eisensabdosung und einer gemischten waBngen AlkafflSsung aus einer waBngen 
Alkalicarbonatlosung und einer waBrigen Alkalihydroridlosung zu der waBngen Suspension, die die Knstallkei- <o 

EMe^te^fenblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Zuchtung von Goethit 
auf den Partikeloberflachen der nadelformigen Gcrethitkristallkeime; 
Behancflung der erhaltenen nadelformigen Goethitpartikel note einem Antt-Sintermittel; 
Erhitzen der nadelformigen Goethitpartikel auf eine Temperatur von 400 bis 850° C; und 

Warmebehandlung der nadelformigen Goethitpartikel in einer reduzierenden Atmospnare bei 400 bis 600 Q so 
daB die nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartikel gemaB dem elften Aspekt erhalten werden; 
wobei im Verfahren zur Herstellung der Kristailkeime eine Kobaltverbindung der zweiwertigen EisensalzIS- 
sung, der waBrigen Suspension, die den Eisen(II}-haItigen Niederschlag enthalt der waBngen Suspension, die 
den EisendO-haltigen Niederschlag enthalt, im Verlauf der Aliening, d. h. vor Beginn der Oxidattonsreaktton, 
Oder der waBrigen Suspension im Verlauf der HersteUung der GoethitkristaUkeune zugegeben wird, so daB der 
Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goetmtpar- 
tikeln, betragt; . . 

und wobei im ProzeB der Zuchtung des Goethits eine Aluminiumverbindung emer der zugesetzten waBngen 
AlkalilSsungen, der zweiwertigen EisensalzISsung, der waBrigen Suspension, die die nadelformigen Knstallkei- 
me und den Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt, vor Beginn der Oxidattonsreataon, oderder waBngen 
Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethits zugegeben wird, so daB der AKJehalt 0,5 bis 15 Atom-% 
(berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln, betragt 

GemaB einem achtzehnten Aspekt der voriiegenden Erfindung wird ein Verfahren zur HersteUung von 
nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln zur Verfugung gesteUt, welches die folgenden Schntte 60 

AhSuig einer waBrigen Suspensi n, die einen Eisen(ir)-haltigen Niederschlag enthalt; der durch Uinseteung 
einer gemischten waBrigen Alkalilosung aus iner waBrigen Alkalicarbonatlosung und emer waBngen Alkalihy- 
droxidrsung mit einer Losung eines zweiwertigen Eisensalzes erhalten wird, in einer tucht-oxidierenden Atmo- ^ 

EhuSten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur HersteUung von 
nadelfSrmigen Goethitkristallkeimen; _ . aD . 

Zugabe einer zweiwertigen EisensalzISsung und einer gemischten waBngen Alkalilosung aus emer waBngen 
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Alkalicarbonatldsung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung zur waBrigen Suspension, die die KristaQkeime 
enthalt; 

Einleiten (Einblasen) eines Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension zur Zuchtung von Goethit 
auf den Partikeloberfiachen der nadelformigen GoethitkristaDkeime; 
5 Zugabe einer Verbindung eines Seltenerdelements, so daB der Gehalt des Seltenerdelements Ofi bis 10 Atom-%, 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln; betragt, als Anti-Sintermittel zur Behand- 
lung der Oberflache der nadelfdnnigen Goethitpartikel; und 

Dehydratisierung der nadelfdnnigen Goethitpartikel bei einer Temperatur von 400 bis 850°C; und 
Hitzebehandlung der so erhaltenen nadelformigen Hamatitpartikel in einer reduzierenden Gasatmosphare bei 
10 400 bis 600° C, wodurch die nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartikel des zwolften Aspekts erhalten 
werden; 

wobei im Verfahren der HersteQung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der Eteensalzldsung, der 
waBrigen Suspension, die den Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt, der waBrigen Suspension, die den Ei- 
sen(ll)-haltigen Niederschlag enthalt, im Verlauf e der Alterung, d. h. vor Beginn der Oxidationsreaktion, oder 
15 der waBrigen Suspension im Verlauf der Herstellung der Goethitkristallkeime zugegeben wird, so daB der 
Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdnnigen Goethitpar- 
tikeln, betragt; und 

wobei im ProzeB der ZQchtung des Goethits eine Aluminiumverbindung zu einer der zugesetzten wSBrig^c 
AHcalilosungen, der zweiwertigen Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension, die die nadelfdnnigen Kristallk^v 
20 me und den Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt, vor Beginn der Oxidationsreaktion, oder der wafirigen 
Suspension im Verlauf der ZQchtung des Goethits, zugegeben wird, so daB der Al-Gehalt 0,5 bis 15 Atom- Vc 
(berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln, betragt 

Fig. 1 ist eine elektronenmikroskopische Aufnahme (x 30.000) der Stniktur der nadelfdnnigen Goethitkristall- 
keime gemaB Beispiel 1 der vorliegenden Erfindung; 
25 s Fig. 2 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30.000) der Struktur der nadelformigen Goethitpartikel, 
die in Beispiel 1 der vorliegenden Erfindung erhalten wurden; 

Fig. 3 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30.000) der Struktur von nadelformigen magnetischen 
Eisenlegierungspartikeln, die in Beispiel 3 der vorliegenden Erfindung erhalten wurden; 
Fig. 4 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30l000) der Struktur der nadelformigen Goethitkristafl- 
30 keime in Beispiel 4; 

Fig. 5 ist eine elektronenmikroskopische Aufnahme der Struktur der nadelfdnnigen Goethitpartikel, die in 
Beispiel 4 erhalten wurden; 

Fig. 6 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30.000) der Struktur der magnetischen Eisenlegierungs- 
partikel, die in Beispiel 9 gemaB der vorliegenden Erfindung erhalten wurden; 
35 Fig. 7 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30.000) der nadelfdnnigen Goethitkristallkeime in 
Vergleichsbeispiel 1; 

Fig. 8 ist eine elektronenmikroskopische Aufhahme (x 30.000) der nadelformigen Goethitkristallkeime in 
Vergleichsbeispiel 2; 

Fig. 9 ist eine elektronenmikroskopische Aufnahme (x 30.000) der nadelformigen Goethitkristallkeime in 
40 Vergleichsbeispiel 3; 

Fig. 10 ist eine elektronenmikroskopische Aufnahme (x 30.000) der nadelformigen Goethitkristallkeime in 
Vergleichsbeispiel 4; und 

Fig. 11 zeigt die Beziehung zwischen dem Gehalt (Atom-%) einer Verbindung eines Seltenerdelements, 
berechnet als Seltenerdelement, bezogen auf den Gesamtgehalt an Fe-Metall, und dem D104/D1 10-Verhaltnis der 
45 RontgenkristailitgroBe in den nadelformigen Hamatitpartikeln in den Beispielen 15 und 24 bis 30 und den 
Vergleichsbeispielen 14 bis 18. 

Die nadelformigen Goethitpartikel gemaB der vorliegenden Erfindung werden nun im einzelnen beschrieben. 

Diese erfindungsgemaBen nadelformigen Goethitpartikel haben einen mittleren Hauptachsendurchmesser 
von 0,05 bis 1,0 |im, vorzugsweise 0,05 bis 0,5 pm, und haben em Seitenverhaltnis (Durchmesser der Hauptachse/ 
so Durchmesser der Nebenachse) von 10 bis 15, vorzugsweise 13 bis 15. 

Die nadelformigen Goethitpartikel der vorliegenden Erfindung haben eine spezifische BET-Oberflache von. 
50 bis 180 m 2 /g, vorzugsweise 60 bis 150 m 2 /g. 

Die nadelformigen erfindungsgemaBen Goethitpartikel umfassen einen Kristallkeim und eine Oberflachen- 
schicht 

55 Der Kristallkeim umfaBt einen Goethitkeim, der durch Oxidation des gesamten zugegebenen ^sensalzes 
erzeugt wird. Genauer ist der Kristallkeim ein Teil, der vom Gewichtsverhaltnis des im Verfahren zur Herstel- 
lung der Goethitkristallkeime zugegebenen Eisensalzes und dem in der Wachstumsreaktion zugegebenen 
Eisensalz abhangt. Vorzugsweise macht der Kristallkeim einen Anteil von 50 bis 80 Gew.%, starker bevorzugt 
55 bis 75 Gew.%, vom Mittelpunkt des Goethitpartikels her aus. 

go Der Co-Gehalt der Kristallkeime betragt 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% (berechnet als 
Co), bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln. Falls der Co-Gehalt weniger als 0,5 Atom-% betragt, 
laBt sich der Effekt einer Verbessenmg der magnetischen Eigenschaften nidit erhalten. Falls der Co-Gehalt 25 
Atom-% ubersteigt, kann kein hohes Seitenverhaltnis erzieit werden. 

Die Oberflachenschicht umfaBt eine Goethitschicht, die auf d r Partikeloberfiache des Goethitkristallkeims 

65 durdi Oxidation des in der Wachstumsreakti n zugegebenen Eisen(II)salzes gezuchtet wird. Genauer ist die 
Oberflachenschicht ein Teil von 20 bis 50 Gew.%, starker bevorzugt 25 bis 45 Gew.%, ab der Aufienflache des 
Partikels. 

Der Al-Gehalt in der Oberflachenschicht des Goethits betragt 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 
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Atom-% (berechnet als Aft bezogen auf das Gesamt-Fe in den GoethhpartikeliL Falls der Al-Gehalt weriger arts 
QJS Atom-% betragt, laBt rich der Anti-Sintereffekt nicht erzielen. Falls der Al-Gehalt 15 Atom-% ubersteigt, 
laBt sich ein groBes Seitenverhaitnis nur schwer erzielen. 

Der Goethit als Oberflachenschicht kann Seltenerdelemente enthalten. Der Gehalt an Seltenerdelementen 
betragt 03 bis 10 Atom-%, vorzugsweis 1,0 bis 6,0 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das 5 
Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln. Die in der Goethkschicht als Oberflachenschicht enthaltenen Seltenerdele- 
mente sind z. B. Sc, Y, La, Ce, Pr, Nd and Sol Die enthaltenen Seltenerdelemente kdnnen ein einziges Element 
oder eine Mischung aus zwei oder mehr Elementen sein. 

Die erfindungsgemaBen nadelformigen Hamatitpartikel werden nun niher beschneben. 

Diese nadelformigen Hamatitpartikel gemaB der vorliegenden Erfmdung haben einen mitderen Hauptachsen- to 
durchmesser von 0,05 bis 1,0 fim, vorzugsweise 0,05 bis 05 jim, und-ein Seitenverhaitnis (Durchmesser der 
Hauptachse/Durchmesserder Nebenachse) von 10 bis 15, vorzugsweise 11 bis 15. 

Die erfindungsgemaBen nadelformigen Hamatitpartikel haben eine spezifische BET-Oberflache yon 30 bis 
140 m 2 /g, vorzugsweise 35 bis 100 m 2 /g. Sie umf assen einen Kristallkeim (Hamatitkristallkeime) und erne Ober- 
flachenschicht (Hamatitoberflachenschicht). , _ „ , . 

Der Kristallkeimteil des Hamatitpartikels ist ein TeU, der aus dem Kristallkeim der Goet^tpar^el direkt 
durch Dehydratisierung umgewandelt wird. Vorzugsweise ist der Kristallkeim ein Antefl von 50 bis 80 Gew.%, 
starker bevorzugt 55 bis 75 Gew.%, um das Zentrum des Hamatitpartikels. 

Der Co-Gehalt im Kristallkeim betragt 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1.5 bis 20 Atom-% (berechnet als 
Col bezogen auf das Gesamt-Fe in den Hamatitpartikeln. Falls der Co-Gehalt weniger als 05 Atom-% hetragt 
l§Bt sich ein Effekt zur Verbessenmg der magnetischen Kgenschaften nicht erhaltea Falls der Co-Gehalt 25 
Atom-% ubersteigt, kann kein hohes Seitenverhaitnis erzielt werden. n , . 

Die Oberflachenschicht des Hamatitpartikels ist ein Teil, der aus der Oberflache der <^™™^ dire ^ t 
durch Dehydratisierung umgewandelt wird. Vorzugsweise ist die Oberflache ein Antefl von 20 bis 50 Gew.<H>, 
starker bevorzugt 25 bis 45 Gew.% von der AuBenflache des Partikels. . , « ,- « e a* ^ 

Der Al-Gehalt, der in der Hamatitschicht als Oberflachenschicht enthalten ist betrigt 0,5 bis 15 Atom-%, 
vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% (berechnet als A1X bezogen auf das Gesamt-Fe in den ffimatotpartikeliL Falls 
der Al-Gehalt weniger als 0,5 Atom-% betragt, laBt sich der Anti-Sintereffekt unmdglich erhalten. Falls der 
Al-Gehalt 15 Atom-% Qbersteigt, laBt sich ein hohes Seitenverhaitnis nur schwer erzielen. 

Die Hamatitoberflachenschicht kann ein Seltenerdelement enthalten. Der Seltesierdelementgehalt betragt 
bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12ft Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt- 
Fe in den Hamatitpartikeln. Falls der Gehalt weniger als 0,5 Atom-% betragt, ist der Antt-SmterefFekt zur 
Umwandlung (Dehydratisierung) der Goethitpartikel in Hamatitpartikel unzureichend, so cfeB die Partikel 
sintern kdnnen, und wenn magnetische Eisenlegierungspartikei aus solchen Hamadtpartiketo hergestellt wer- 
den, wird die Koerzitivkraftverteilung (SPJ>.) nachteilig verschlechtert. Ubersteigt der Gehalt 15 Atom-W, kann 
die Sattigungsmagnetisierung herabgesetzt werden. _ . A . 

Die Hamatitoberflichenschicht kann ein Seltenerdelement enthalten. Der Seltenerdelementgelialt betragt op 
bis 10 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 6ft Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt-Fe 
in den Hamatitpartikeln. Ist der Gehalt geringer als <V5 Atom-%, so ist der Anti-Sintereffekt zur Umwandlung 
(Dehydratisierung) der Goethitpartikel in die Hamatitpartikel unzureichend, so daB die Partikel smtern kdnnen, 40 
und wenn magnetische Eisenlegierungspartikei aus solchen Hamatitpartikeln hergestellt werden, veroAlechtert 
sich die Koerzitivkraftverteilung (SLFJD.) in nachteiliger Weise. Obersteigt der Gehalt 10 Atom-%, kann die 
Sattigungsmagnetisierung herabgesetzt werden. 

Als Seltenerdelement werden vorzugsweise Scandium, Yttrium, Lantfaan, Cer, Praseodym, Neodym, Samari- 
um, eta verwendet. Die Verbindungen des Seltenerdeiements auf den Partikeloberflachen sind beispielsweise 45 
deren Oxide, Hydroxide und Oxidhydrate. — . _ ^ . 

In den nadelformigen Hamatitpartikeln der vorliegenden Erfindung betragt das Verhaltnis Duk^Duo der 
RontgenkristallitgroBen D t0 4 und D n0 vorzugsweise 0,20 bis 0,65. Insbesondere wenn der Gehalt V (Atom-%) 
der Seltenerdverbindung auf den Partikeloberflachen, berechnet als Seltenerdelement und bezogen auf das 
Gesamt-Fe, 05 bis 10 betragt (0,5 £ x ^ 10), genugt das Verhaltnis Dim/Duo vorzugsweise der folgenden so 
Beziehung: 

0,500 - 0,03x ^ Dkm/Duo 2S 0,665 — 0,03 x. 

Wenn der Gehalt x 10 bis 15 betragt (10 < x ^ 15) erfullt das Verhaltnis D 1M /Dno vorzugsweise die folgende 55 
Beziehung: 

0,20 £ Dto4/Duo 0365. 

Dieser Bereich wird in Fig. 1 1 gezeigt Betragt das Verhaltnis Dio4/D U o der RontgenkristallitgroBen weniger als 60 
0,20 oder fibersteigt es 0,65, wird die &FX). (Koerzitivkraftverteilung) einer Folic, die unter Verwendung soldier 
magnetischer Eisenlegierungspartikei, die durch Reduktion der nadelformigen Hamatitpartikel erhalten werden, 
hergestellt wird, verschlechtert. ^ . _ _ , 1- * — 

Die erfindungsgemaBen nadelformigen magnetischen Eisenlegierungspartik 1 werden im folgenden erlautert 
Diese magnetischen Eisenlegierungspartikei haben einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 65 
0,50 um, vorzugsweise 0,06 bis 03 jim, und haben ein mittleres Seitenverhaitnis (Durchmesser der Hauptachse/ 
Durchmesser der Nebenachse) von nicht weniger als 9, vorzugsweise nicht weniger als 9,5, starker bevorzugt 9,5 
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Die nadelfdrmigen magn tischen Eisenlegi rungspartikel der vorliegenden Erfindung hab n eine speziftsche 
BET-Oberflache von 30 bis 80 m 2 /g, vorzugsweise 15 bis 60 m 2 /g. 

Sie enthalten 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-%, Co, 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 
10 Atom-% Al und 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12,0 Atom-% Seltenerdelemente, jeweils bezogen 
auf das Gesamt-Fe in den magnetischen EisenlegierungspartikekL 

Die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegienmgspartikel der vorliegenden Erfindung haben eine Koerzitiv- 
kraft von 1200 bis 2200 Oe, vorzugsweise 1500 bis 2000 Oe und eine Sattigungsmagnetisiening (os) von nicht 
weniger als 100 emu/g, vorzugsweise nicht weniger als 110 emu/g. 

Die Koerzitivkraftverteilung (SwRD.) einer unter Verwendung der nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegie- 
rungspartikel der vorliegenden Erfindung hergestellten Folie betragt nicht mehr als 030, vorzugsweise nicht 
mehr als 0,45. 

Alternativ enthalten die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikel der vorliegenden Erfindung 
vorzugsweise 0,5 bis 25 Atom-%, starker bevorzugt Ifi bis 20 Atom-%, Co, QJS bis 15 Atom-%, starker bevorzugt 
IjO bis 10 Atom-%, Al und 0,5 bis 15 Atom-%, starker bevorzugt Ifi bis 12,0 Atom-%, eines Seltenerdelements, 
das nach der Synthese der Goethitpartikel zugegeben wird, jeweils bezogen auf das Gesamt-Fe in den magne- 
tischen Eisenlegierungspartikeln. In diesem Fall haben die nadelfdrmigen magnetischen Legierungspartikel auf 
Eisenbasis eine Koerziuvkraft (He) von vorzugsweise 1200 bis 2200 Oe, starker bevorzugt 1500 bis 2000 Oe, und 
eine Sattigungsmagnetisierung (os) von vorzugsweise nicht weniger als 100 emu/g, starker bevorzugt nicht 
weniger als 1 10 emu/g. Die Koerzitivkraftverteilung (SPD.) der unter Verwendung der nadelfdrmigen magne- 
tischen Eisenlegierungspartikel der vorliegenden Erfindung hergestellten Folie betragt vorzugsweise nicht mehr 
als 0,47, starker bevorzugt nicht mehr als 0,44. 

Aufierdem enthalten die nadelfdrmigen magnetischen Eisenpartikel der vorliegenden Erfindung vorzugsweise 
0^5 bis 25 Atom-%, starker bevorzugt 1,0 bis 20 Atom-%, Co, 0,5 bis 15 Atom-%, starker bevorzugt 1,0 bis 10 
Atom-%, Al und QJ5 bis 10 Atom-%, starker bevorzugt Ifi bis 6fi Atom-% eines Seltenerdelements, das im 
Verlauf der Wachstumsreaktion der Goethitpartikel vorhanden ist, jeweils bezogen auf das Gesamt-Fe in den 
magnetischen EisenlegierungspartikeliL In diesem Fall haben die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungs- 
partikel eine Koendtivkraft (He) von vorzugsweise 1400 bis 2200 Oe, starker bevorzugt 1600 bis 2100 Oe, und 
eine Sattigungsmagnetisierung (os) von vorzugsweise nicht weniger als 110 emu/g, starker bevorzugt nicht 
weniger als 120 emu/g. Die Koerzitivkraftverteilung (SJFX>.) einer unter Verwendung der nadelfdrmigen magne- 
tischen Eisenlegierungspartikel der vorliegenden Erfindung hergestellten Folie betragt vorzugsweise nicht mehr 
als 0,455, starker bevorzugt nicht mehr als 0,42. 

Im Fall der Verwendung der SehenerdmetaHverbindimg als Anti-Sintermktel, betragt der Gesamtgehalt des 
Seltenerdelements 03 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12,0 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), 
bezogen auf das Gesamt-Fe in-den magnetischen Eisenlegierungspartikeln. 

Das Verfahren zur Hersteilung der nadelfdrmigen Goethitpartikel gemaB der vorliegenden Erfindung wird 
mmbeschrieben. 

Die erfindungsgemaBen nadelfdrmigen Goethitpartikel werden dadurch hergesteilt, daB man nadelformige 
Goethitkristallkeime herstellt und dann Goethit auf den Oberflachen der KristaHkeime zuchtet 

Die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime werden hergesteilt durch Alterung einer waBrigen Suspension, die 
einen Niederschlag, der zweiwertiges Eisen umfafit, enthalt und erhalten wird durch Umsetzung einer Mischung 
einer waBrigen Alkalilosung aus einer waBrigen Alkaiicarbonaddsung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung 
mit einer zweiwertigen Eisensalzldsung, in einer nicht-oxidierenden Atmosphare, und durch Einleiten eines 
Sauerstoff enthaltenden Gases in die waBrige Suspension, wobei eine Co-Verbindung in einer Menge von 0,5 bis 
25 Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln, zu der Eisensalzldsung; der waBrigen Suspen- 
sion mit dem Eisen(II)-haltigen Niederschlag im Verlauf der Hersteilung der KristaUkeime, der waBrigen 
Suspension mit dem Eisen(II)-lialtigen Niederschlag im Verlauf der Alterung und vor Beginn der Oxidationsre- 
aktion oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Hersteilung der Goethitkristallkeime zugegeben wird. 

Im Verlauf der Hersteilung der nadelfdrmigen Goethitkristallkeime sind waBriges HsenQQSulfat, waBriges 
Eisen(II)Chlorid, etc. als Eisen(n>Salzldsung verwendbar. 

^ Die Konzentration des zweiwertigen Eisens in der Eisensalzldsung betragt 0,1 bis 1,0 mol/l, vorzugsweise 0,2 
bis 03 mol/l (berechnet als Fe 2+ ) in der waBrigen Suspension, die einen Niederschlag mit zweiwertigem Eisen 
enthalt Falls die Konzentration weniger als 0,1 mol/l betragt wird die Ausbeute fur industrielle Zwecke sehr 
gering. Falls die Konzentration 1,0 mol/l Obersteigt, wird die PartikelgrdBenverteilung nachteilig breit. 

Beispiele von waBrigen AlkaBldsungen, die im Verfahren zur Hersteilung der nadelfdrmigen Goethitkristall- 
keime verwendbar sind, sind wie folgt: Als waBrige Alkalicarbonatldsung sind waBriges Natriumcarbonat, 
waBriges Kaliumcarbonat, waBriges Ammoniumcarbonat, eta verwendbar. Als die waBrige Alkalihydroxidld- 
sung, die mit der waBrigen Alkalicarbonatldsung gemischt wird, sind Natronlauge, Kalilauge, eta verwendbar. 

Die gemischte waBrige Alkalilosung wird durch Mischung der waBrigen Alkalicarbonatldsung und der waBri- 
gen Alkalihydroxidldsung erhalten. Der prozentuale Mischungsanteil der waBrigen Alkalihydroxidldsung be- 
tragt 5 bis 35 mol-%, vorzugsweise 10 bis 35 mol-%, starker bevorzugt 15 bis 35 mol-%. Falls der prozentuale 
Mischungsanteil weniger als 5 mol-% betragt, wird kein ausreichendes Seitenverhaltnis erzielt Obersteigt es 35 
mol-%, sind manchmal Dendritpartikel enthalten. 

m Die Meng der verwendeten gemischten waBrigen Alkalilosung betragt 1,3 bis 3& vorzugsw ise 1^ bis 2J5 
Aquival nte, b zogen auf das Gesamt-Fe in der Eisen(II)salzl6sung. Ist sie gering r als 1 A sind manchmal darin 
Magnetitpartikel enthalten. Obersteigt sie 3,5, ist dies industriell nachteilig. 

Der pH der waBrigen Suspension im Verfahren zur Hersteilung der nadelfdrmigen Goethitkristallkeime Iiegt 
im Bereich von 8,0 bis 1 1,0, vorzugsweise 8,5 bis 10,0. Ist der pH geringer als 8,0, so erhdht sich die Konzentration 
von sauren I nen in den Goethitpartikeln, die nicht 1 icht durch Waschen entfernt werden kdnnen, und wenn 
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magnetische Eisenlegieningspartikel unter Verwendung solcher Goetbitpartikel hergesteUt werden, f Ohrt dies 
ziu- Slnterung der r^tftikeL Obersteigt der pH 1 Ifi, wind die gewQnschte hohe Koerzitivkraft in den aus solchen 
Goethitpartikeln hergestellten magnetischen Eisenlegierungspartikem nicht rhalten. 

Die Oxidation im Verfahren zur HersteUung der nadelformigen Goethitkristallkeime wird durch Emleiten 
eines Sauerstoff enthaltenden Gases (z. B. Luft) in die waBrige Suspension ausgefuhrt. _ Kl . 0 , c 

Die Temperatur betragt fan Verfahren zur HersteUung der nadelformigen GoethitknstaUkeime nicht mehrals 
80»C wo Goethitpartikel im allgemeinen hergesteOt werden, Falls die Temperatur 80°C Gbersteigt, sind in den 
nadelformigen Goethitpartikeln manchmal Magnetitpartikel enthalten. Die bevorzugte Temperatur faegt nn 

fur die Im Verfahren zur HersteUung der nadelformigen Goethitkristallkeime verwendeten Co-Ver- 
bindung and Kobaltsulfat, Kobaltchlorid, Kobaltnitrat, eta Die Kobaltverbindung wird beliebig zu der zweiwer- 
tigen Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension mit dem Eisen(II>haltig e n rTiederscMag un Verfahren zur 
HersteUung der Kristallkeime, der waBrigen Suspension mit dem Eisen(II)-haldgen Niederschlag im Verlauf der 
Alterung und vor Beginn der Oxidation oder der waBrigen Suspension im Verlauf der HersteUung der GoeUiit- 
kristallkeime zugegebea Die Zugabe der Co-Verbindung unmittelbar vor Beginn der Oxidation ist besonders 

b ^e*Menge der zugegebenen Co-Verbindung betragt 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise U) bis 20 Atom-%, 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln. Ist sie gennger als 0,5 Atom-%, wird der 
Effekt der Verbesserung der magnetischen Egenschaften nicht erhalten. Obersteigt ae 25 Atom-%, werden die 
Partikel so fein, daB das Seitenverhaltnis verringert wird. 

Nachdem eine gemischte waBrige AlkaEldsung aus einer waBrigen Alkalicarbonatlosung und einer waBngen 
Alkalihydroxidlosung und eine zweiwertige Eisensalzldsung friscfa zu der waBrigen Suspension zugegeben 
wurden. die die nadelformigen Goethitkristallkeime enthalt, wird ein Sauerstoff enthaltendes Gas in die wiBnge 
Suspension eingeleitet urn so Goethit auf den Partikeloberfllchen der nadelformigen Goethitkr^ennezu 
zuchten und dadurch die gewunschten nadelformigen Goethitpartikel zu erzeugen. In diesem Verfahren werden 
05 bis 15 Atom-% einer Al-Verbindung (berechnet als AT), bezogen auf das Gesamt-Fe, behebig zu einer der 
zugegebenen waBrigen Alkalildsungen, der zweiwertigen EisensabdSsung, der waBngen Suspension mit den 
nadelformigen KristaBkeimen und mit einem Eisen(II)-haltigen Niederschlag vor Begum der Oxidationsreaktion 
oder der waBrigen Suspension im Verlauf der ZQchtung des Goethits zugegeben. _ 
Im Verfahren zur ZQchtung des Goethits sind waBriges Esensulfat, waBriges Eisenchlond, etc. als waBnge 
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Die Menge des zugegebenen Eisen(II) betragt 20 bis 50 mol-%, vorzugsweise 25 b« 45 mol-%, der Gesamt- 
menge der zugegebenen Eisensalze im Verlauf zur HersteUung der GoethhpartikeL Falls ae weniger als 20 
mol-%> betragt ist die Wachstumsreaktion des Goethits nicht ausrefchend, urn die gewunschten nadefformigen 
Goethitpartikel zu ergeben. Obersteigt sie 50 mol-%, werden neue GoethitknstaUkeime erzeugt, so daB Dendn- 
ten entstehen und die PartikelgraBenverteilung breiter wird. 

Die in der Wachstumsreaktion des Goethits verwendeten waBrigen AlkalilSsungen kdnnen ausdenen ausge- 
wablt werden, die im Verlauf der HersteUung der nadelfdrmigen Goethitkeime verwendet werden, und die 
Mengen der zugegebenen waBrigen ADcalilosungen kdnnen ebenfalls aus den gleichen Bereichen wie oben 
beschriebengewahlt werden. , . , . 

Die Bedingungen fur die Wachstumsreaktion des Goethits entsprechen vorzugsweise mogfichst genau den 
Bedingungen zur HersteUung der nadelformigen Goethitkristallkeime. Weiterhin ist es vorteuhaft, wenn das 
Verhalmif der waBrigen Alkalihydroxidlosung in der gemischten waBrigen Alkahlosungund das Aqiuvalenzver- 
haltnis der AlkaUe zum Gesamt-Fe in der Eisen(II)salzl6sung die gleichen and wie un Verfahren zur HersteUung 
der Goethitkristallkeime. . „ . , rt _ . . - 

Der oH der waBrigen Suspension im Verlauf des Goethitwachstums hegt nn Bereich von 8,0 bis UA 
vorzugsweise 8,5 bis 10,a Ist der pH geringer als 8,0, erhoht sich die Konzentration an sauren Ionen m den 
Goethitpartikeln. so daB sie durch Waschen nicht leicht entfernt werden konnen, und wenn die magnetischen 
Eisenlegierungspartikel durch Verwendung solcher Goethitpartikel hergesteUt werden, fuhrt dies zur Smtenmg 
zwischen den Partikeln. Wenn der pH 11,0 Qbersteigt, wird die gewQnschte hone Koerzi^kraft in den magne- 
tischen Eisehlegierungspartikeln, die aus solchen Goethitpartikeln hergesteUt werden, mcht erhalten. 

Der UnterschiedimpH der waBrigen Suspensionen zwischen dem Verfahren der Hersteflung der nadeKormi- 
een Goethitkristallkeime und der Wachstumsreaktion des Goethits liegt gewdhnUch im Bereich von ±0,5. Falls 
der pH-Unterschied ± 05 Qbersteigt wird die Koerzitivkraft der magnetischen Eisenlegieningspartikel unzu- 
reichend. Der Unterschied betragt vorzugsweise ± 03. starker bevorzugt ± 0,1. 

Die Oxidation im Verfahren zur ZQchtung des Goethits wird durch Emleitung ernes Sauerstoff ^nthaltenden 
Gases (z. B. Luft) in die waBrige Suspension ausgefuhrt. Die Temperatur im Verfahren zur Zuchtung des 
Goethits ist nicht hoher als 80° C bei der Goethitpartikel allgemein hergesteUt werden. Obersteigt die Tempera- 
tur 80° C, ist manchmal Magnetit in den nadelformigen Goethitpartikeln enthalten. Die bevorzugte Temperatur 
liegt im Bereich von 45 bis 55° C , _ . , 

Be'ispiele fur die Al-Verbindung, die im Verfahren zur ZQchtung des Goethits verwendet wird, and saure 
Salze. wie Aluminiumsulfat, Aluminiumchl rid und AJuminiumnitrat, und Aluminate, wi Natnumaluminat, 
KaUumaluminat und Ammoniumaluminat Die Al-Verbindung kanu beliebig einer der EsensalzlSsungen oder 
der in der Wachstumsreaktion zugegebenen waBrigen Alkafflosungen der waBngen Suspension, die die nade - 
fSrmigen Kristallkeime und einen Esen(II>haltigen Niederschlag enthalt, vor Emleitung des Sauerstoff enthal- 65 
tenden Gases, oder der waBrigen Suspension im Verlauf der ZQchtung des Goethits zugegeben werden. Beson- 
ders vorteilhaft ist die Zugab der Al-Verbindung vor Beginn der Wachstumsreaktion des Goethits. Alternatrv 
kann die Al-Verbindung in Teilen, kontinuierlich oder absatzweise zugegeben werden, onne den EffeKt zu 
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verschlechtern oder im Gegenteil sogar unt r Vcrbcsscrung des Eff kts. 

In diesem Pall ist wichtig, daB die Al-Verbindung zugegeben wird, wenn keine Co-Ionen in der waBrigen 
Suspension mehr vorliegen. Falls die Ai-Verbindung zugegeben wird, wenn noch Co-Ionen in der waBrigen 
Suspension verbleiben. wird das Seitenverhaltnis der hergestellten Goethitpartikel nachteilig verscblechtert 
5 Die Menge der zugegebenen Al-Verbindung betragt 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-%, 
bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln. Ist es geringer als 0,5 Atom-%, wird der 
Anti-Smtereffekt nicht erhalten, Obersteigt sie 15 Atom-%, verringert sich das Seitenverhaltnis der Goethitpar- 
tikeL 

Bei der Herstellung der nadelfdrmigen Goethitkristallkeirae ist es vorteflhaft, daB ein nicht-oxidierendes Gas 
to in die waBrige Suspension eingeleitet wird, die einen Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt und geruhrt wird, 
<L h. "Alterung der Suspension* Die Suspension wird vorzugsweise in der nicht-oxidierenden Atmosphare, im 
aOgemeinen in einem Temperaturbereich von 40 bis 80° C, gealterL Ist die Temperatur niedriger als 40° C UBt 
sich ein ausreichender Alterungseffekt nur schwer erhalten, so daB das Seitenverhaltnis der Goethitpartikel 
gering ist Obersteigt die Temperatur andererseits 80° C, ist manchmal Magnetit enthaltea Die Altentngszeit 
15 betragt 30 bis 300 Minuten. Ist die Alterungszeit kurzer als 30 Minuten, laBt sich nur schwer ein ausreichend 
groBes Seitenverhaltnis erzielen. Die Alterungszeit kann 300 Minuten ubersteigen, aber eine so groBe Alte- 
rungszeit macht keinen Sinn mehr. 
Die Alterung kann im Verf ahren der Zuchtung des Goethhs durchgefuhrt werden. 

Die nicht-oxidierende Atmosphare kann durch Enleitung eines Inertgases (z. B. Stickstoffgas) oder eines 

20 reduzierenden Gases (z. B. Wasserstoff gas) in den Reaktor erzeugt werden. 

In der vorliegenden Erfindung kdnnen wenigstens eine Verbindung, ausgewahlt aus Verbindungen, wie z. B. 
Magnesiumverbindungen und Seltenerdverbindungen, die allgemein im Verf ahren zur Herstellung von nadel- 
fdrmigen Goethitpartikeln zugegeben werden, im Verfahren der Herstellung der KristaHkeime oder im Verlauf 
der Wachstumsreaktion (Zuchtung) zugegeben werden, urn verschiedene Eigenschaften der daraus hergestellten 

25 magnetischen Eisenlegierungspartikel zu verbessern. 

Als Seltenerdverbindung, die in der Wachstumsreaktion des Goethits zugegeben wird, ist vorzugsweise 
wenigstens eine Verbindung; ausgewahlt aus Ghloriden, Sulfaten und Nitraten von Scandium, Yttrium, Lanthan, 
Cer, Praseodym, Neodym und Samarium, vorteilhaft verwendbar. Die Seltenerdverbindung kann gleichzeitig 
mh oder getrennt von der Zugabe der Al-Verbindung zugegeben werden. Die Seltenerdverbindung kann 

30 beliebig einer der Eisensalzldsungen oder der waBrigen Alkalildsungen, die in der Zuchtungsreaktion zugesetzt 
werden, der waBrigen Suspension mit den nadelfdrmigen Kristallkeimen und einem Eisen(II)-haItigen Nieder- 
schlag vor Einleitung des Sauerstoff enthaltenden Gases oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Zuchtung 
des Goethits zugegeben werden. Besonders bevorzugt wird die Seltenerdverbindung vor Beginn der Wachs- 
tumsreaktion des Goethits zugegeben. Alternativ kann die Seltenerdverbindung portionsweise, quantitative 

35 kontinuieriich oder absatzweise zugegeben werden. 

Die Menge der Seltenerdverbindung, die in der Syntbese der Goethitpartikel zugegeben wird, betragt 0,5 bis 
15 Atom-%, vorzugsweise 1 bis 12 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt-Fe in 
den nadelfdrmigen Goethitpartikeln. Ist sie geringer als 0,5 Atom-%, wird der Anti-Sintereffekt nicht erhalten, 
und wenn die Goethitpartikel in magnetische Eisenlegierungspartikel umgewandek werden, wird die S.F1X 

40 (Koerzitivkraftverteilung) schlechter. Obersteigt sie 10 Atom-%, kann die Seltenerdverbindung einzeln ausfal- 
len und dadurch zur Ausfallung fuhren, wenn eine Folie onter Verwendung solcher magnetischer Eisenlegie- 
rungspartikel hergestellt wird. 

Die im Verlauf der Wachstumsreaktion der Goethitpartikel zugegebene Menge der Seltenerdverbindung 
betragt 0,5 bis 10 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 6,0 Atom-% (berechnet als Seltenerdelement^ bezogen auf das 

45 Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln. Ist sie geringer als 0,5 Atom-%, wird der Anti-Sintereffekt 
nicht erhalten, und wenn die Goethitpartikel in die magnetischen Eisenlegierungspartikel umgewandelt werden, 
wird die S.FJD. (Koerzitivkraftverteilung) schlechter. Obersteigt sie 10 Atom-%, kann die Seltenerdverbindung 
einzeln ausf alien und dadurch zu Ausf alien fuhren, wenn eine Folie unter Verwendung solcher magnetischer 
Eisenlegierungspartikel hergestellt wird. 

so Das Verfahren zur HersteDung der nadelfdrmigen Hamatitpartikel gemaB der voriiegenden Erfindung wird 
nun erlautert. 

In der voriiegenden Erfindung werden die erhaltenen nadelfdrmigen Goethitpartikel gewdhnlich einer Ober- 
flachenbeschichtungsbehandlung vor der Dehydratisierung unterworfen, urn ein Sintern zu verhindern, Di 
Oberflachen der Goethitpartikel werden mit einer Verbindung eines Seitenerdelements als Anti-Sintermittel 

55 und- falls erforderlich, einer Verbindung eines anderen Elements beschichtet. Als Seltenerdverbindung ist 
vorzugsweise wenigstens ein Chlorid, Sulfat und/oder Nitrat von Scandium, Yttrium, Lanthan, Cer, Praseodym, 
Neodym und Samarium verwendbar. Der Oberflachenbeschichtungsprozefi kann entweder ein trockener Pro- 
zeB oder ein nasser ProzeB sein, insbesondere ein NafibeschichtungsprozeB ist bevorzugt 
Die Menge der verwendeten Seltenerdverbindung betragt 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12,0 

6o Atom-% (berechnet als Seltenerdelement), bezogen auf das Gesamt-Fe. Falls sie geringer als 0,5 Atom-% ist, ist 
der Anti-Sintereffekt nicht ausreichend, und wenn magnetische Eisenlegierungspartikel unter Verwendung 
solcher Goethitpartikel hergestellt werden, kann die S JJD. (Koerzitivkraftverteilung) verschlechtert sein. Ober- 
steigt sie 15 Atom-%, kann das die Sattigungsmagnetisierung veningem, 
Zur Erhohung d s Anti-Sintereffekts kann wenigstens eine Verbindung von Al,Si,B, Ca, Mg, Ba, Sr, eta, falls 

65 erforderlich, verw ndet werden, Da diese Verbindungen nicht nur einen Anti-Sintereffekt, sondern auch die 
Funktion d r Kontr lie der Reduktionsgeschwindigkeit haben, konnen sie erforderlichenfalls in Kombination 
verwendet werden. Die Gesamtmenge der Verbindungen betragt in diesem Fall 1 bis 15 Atom-% (berechnet als 
Summe von Seltenerdelement und anderen Elementen), bezogen auf die nadelfdrmigen GoethitpartikeL Falls 

12 
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die Mens der Verbindung des anderen Elements zu geriag ist, durfte der Anti-Sintereffekt nicht in diesem 
SmSS erzldt warden. Is? cfi Menge zu groB, kann die Satdgu^magnetoerung vernngert werden. D,e 
ptimale Menge wird daher je nach der Art der zugegebenen Verbindung gewahlt. - c , pn 

Durch vorherige Beschichtung der Partikeloberflachen mh dem Antt-Sintermittel wird em Smtem zwischen 
denSdSSo daB nadelfSnnige Hamatitpartikel die die Partikelform unddas SeitenverhaitaB der 
SSfSS^S!S5Skd behaltenjrhalten werden k6nnen. Dies erieichtert .die H^eflu^on mdmdu- 
Sea naSnnigen maWtischen Eisemegierun^ 

behalten. Die rSdelfonnigen Hamatitpartikel werden ^40oS 
nadelformigen Goethitpartikel in einer nicht-reduzierenden Atmosphare ™ Temperaturbereich von i400 
So'C hergestellt Die Erhhzungstemperatur kann geeignet so gewahlt werden, daB das D^nj^ertolms 
Zr RontglnkristallitgroBe in einem spezifischen Bereich, der in der vorliegenden Erfindung defimert ist, gehal- 

te IWVerfahren zur HersteUung der magnetischen Esenlegierungspartikel gemaB der vorliegenden Erfindung 
wird nun erlautert. u 

(1) Herstellung von magnetischen 
Eisenlegierungspartikeln aus den nadelformigen Goethrtpartikem 

In der vorliegenden Erfindung werden die nadelformigen Goethitpartikel der vorliegenden Erfindung einer 
Ob^achTnbSchr^behandlung vor der rfitzebehandlung zur Reduktion unterworfen, urn ein Sintern 
Sen denSruteTru verbinderl urn die Stabilisierung der Partikelform und ^ Je.tenver^m^es zu 
verbessern und urn die Herstellung von individuellen magnetischen Eisenlegierungspartkehi zuerieichtern. 

A^ti- Smtermfe^l kann wenigstens eine Verbindung der Hemente M Si, B, Ca. M& Ba. Sr und Seltenerd- 
-i«nln^n W sTv und Nd. verwendet werden, wie wohlbekannt ist Da diese Verbmdungen mcht nur emen 
aS SCSbl ^et^nd^TSSe FunSon der Kontrotte der Reduktionsgeschwindigkeit. konnen sie 
wi&nwJS^toKombhiztion verwendet werdea Falls die G^amtmenge der V^bmd^enzu 
gering kt, dOrfte der Anti-Sintereff ekt nicht groB genug sein. Falls sie zu groB i* k^^^ur^gneUste- 
runiTveVringert werden. Die opnmale Menge wird daher je nach der Art der verwendeten Verbmdungen 
SwahSe^Lamtmenge liegtim Bereich von Ibis 15 Atom-%, bezogen auf das Gesamt-Fe der nadelforau- 

^oSowS^g^ ist. die gewflnscbten magnetischen Esenlegierungspartikel durch Reduktion der nu t der 
VeVSunrbSchichtetL nadelformigen Goethitpartikel direkt zu erhalten, werden vorzugswe.se die Goetbit- 
p!SZ^e^^d i xzi^ndcnG a s^tmos P h^ vor der Reduktion erhitzt. tun die magnetischen fcgen- 
schaften. die PartikeleiKenschaften und die Partikelform zu kontrollieren. 

^iicht-reSerende^tmc^hare kann beispielsweise aus der Gruppe ^^^^^^1 
stoffBaTund dergleichen ausgewihlt werden. Die Erbitzungstemperatur betrigt 300 bis 85VC Vorzugsweise 
wWdfc Temped geeignJ je nach der Art der zur Oberflachenbetondlung ^J^^f? S^*/* 
krfveTwendeten Verbindung gewahlt. Obersteigt die Temperatur 850»C werden die Partikel defonmert und es 

k °^T^pS^±^L^dlun S zur Reduktion betrigt vorzugswebe 300 b^600»C IJ f TemP^- 
tur tdedrigSr als 300°C, ist die Reduktionsgeschwindigkeit so langsam, daB die ^^^Jf* 7 ** 
braucht Obersteigt die Temperatur 600°Q ist die Reduktionsgeschwindigkeit so schnett, daB die Form der 
Partikel zerstSrtwird und es kommt leicht zu einem Sintem der PartikeL 

(2) Herstellung von magnetischen 

Eisenlegierungspartikeln aus den nadelfornugen Hamatitpartikeln 

Die erhaltenen nadelformigen Hamatitpartikel werden dutch Hitzebehandlung reduziert, so daB magnetische so 

E SeSe^^ 

einem Reaktor durchglfuhrt, in dem die nadelformigen Hamatitparukel vorgelegt smd. Das reduzierende Gas 
kann z. B. Wasserstoff gas oderKohlenmonoxidgas sein-Wasserstoffgas istbevorzugt .. 

Die Temoeratur zur Hitzebehandlung f Or die Reduktion betragt vorzugsweise 400 bis 600 C Ist die Tapst 
J ^MrSTSScS die Reduktionsgeschwindigkeit so niedrig, daB die B-^^S^UbSS 
Obereteigt die Temperatur 600° C, ist die Reduktionsgeschwindigkeit zu hoch, so daB die Partikel defonmert 

^J££5£l EXSSSSSSSSLl nach der Reduktion k6nnen nach bekannten ^ 
mSenwiedS^ 

eSorSches Losungsmittel wie Toluol gegeben werden oder die Atmosphare der magnettschen Anb^ 
rZgXLl nach der Reduktion kann allmahlich dorch ein Inertgas ersetzt werden und der un Inertgas 
enthaltene Sauerstoff wird allmahlich bis auf den Wert von Luftsauerstoff gebracht. 

Urn die Form und dergleichen der Goethitpartikel als V rlaufer der ^gnetuchen ^^^J^^™ 
verbessern. werden verschiedene M tallsalze zugegeben. Insbesondere ist bekannt, daB Co emefeste Losung 
mtt ^Efa TS^Schen Eisemegierun^a^m bildet und die Mapetisferung und Koeratrvkraft 
Sh6h? M ^gt bekSerweise zur VermnderiiS des Sinterns von magnetischen EBenlegierungspartiketa bei 
und dient ausgezeichnet zum Formerhalt 
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Bekannt ist auch, daB, wenn Co eine fest Ldsung im Verfahr n der HersteUung von Goethhpartikeln bUdet, 
fein Partikel erhalten werden und Goethitpartikel mit einem recht groBen Seitenverhaltnis aufgmnd eines 
kleinen Nebenachsendurchmessers erhalten werden, Da andererseits die Parttkel aofierst fein sind, ist es schwie- 
rig p Partikel zu erhalten, di zur praktischen Anwendung geeignet sind. Es ist bekannt, daB Al einen kristaU- 
5 wachstumskontrollierenden Effekt hat und daB das Seitenverhaltnis stark, je nach dem Timing der Zugabe von 
Al und der Menge des zugegebenen Al, variiert Wenn beispielsweise eine Al-Verbindnng im Verlauf des 
Wachstums der Goethitpartikel zugegeben wird, wird das Seitenverhaltnis geringer. Es wurde entdeckt, daB, 
wenn eine Al-Verbindung and Co-Ionen gleichzeitig vorliegen, das Seitenverhaltnis der Goethitpartikel auBerst 
stark veningert wird. 

to AuBerdem wurde entdeckt, daB, wenn die HersteUung der Goethitpartikel in zwei Prozesse aufgetrennt wird, 
<L h, den ProzeB zur HersteUung von Kristallkeimen und den ProzeB der Wachstumsreaktion, wenn Co, das den 
Effekt einer geeigneten Erhdhung des Seitenverhaltnisses zeigt, im ProzeB der HersteUung der Kristallkeime 
zugegeben wird, urn so Fe-Ionen in den GoethitkristaUkeimen in einer Kristallstruktur dutch Co-Ionen zu 
ersetzen, und wenn Al, das einen Anti-Sintereff ekt zeigt, der Eisensalzldsung und der gemischten waBrigen 

15 Alkalfl&sung im ProzeB der Wachstumsreaktion zugegeben wird, und wenn die Ldsung kein Co enthalt, so daB 
Al nur in der Wachstumsreaktion vorliegt, es dadurch mogiich ist, Partikel mit dem notwendigen Seitenverhalt- 
nis im Verlauf der HersteUung der Kristallkeime herzusteUen und nadelformige Goethitpartikel mit einem 
groBen Seitenverhaltnis zu erhalten, die die geeignete Partikelform im Verlauf der Wachstumsreaktion behalten. 
Da Partikel, in denen Co in den GoethitkristaUkeimen in einer KristaUstruktur vorfiegt und Al in der Goethh- 

20 schicht ebenso wie Co vorfiegt als Voriauferpartflcel verwendet werden, ist es mdgfich, nadelformige magne- 
tische Eisenlegierungspartikel mit einer engen PartikelgroBenverteQung herzusteUen, die keine Dendrhen ent- 
haken, die geeignete Partikelform und das geeignete Seitenverhaltnis aufweisen, und eine hohe Koerzitivkraft 
und eine ausgezeichnete Koerzitivkraftverteiliing zeigen. 

Wenn ein Seltenerdelement in der Oberflachenschicht vorliegt, wird, da der Nebenachsendurchmesser der 

25 erhaltenen Goethitpartikel etwas erhdht wird, das Seitenverhaltnis geringer. 

Es ist bekannt daB, wenn das Seitenverhaltnis groBer wird, die Koerativkraft der magnetischen Eisenlegie- 
rungspartikel im aUgemeinen groBer wird. Wenn andererseits ein Seltenerdelement in der Oberflachenschicht 
enthalten ist wird das Seitenverhaltnis der Goethitpartikel kleiner, wie oben beschrieben wurde. Die Goethit- 
partikel mit einem Seltenerdelement in den Oberflachenschichten haben jedoch eine hohere Koerzitivkraft als 

30 Goethitpartikel, die durch Verwendung eines Seltenerdelements lediglich als Sintennittel erhalten wurden. Man 
nimmt an, daB dies einem Unterschied im Zustand zuzuschreiben ist in dem das Seltenerdelement vorliegt. 

AuBerdem ist es durch Zugabe eines Seltenerdelements zusammen mit einer Al-Verbindung im Verlauf der 
Zuchtung der Goethitschicht mogiich, ein Sintern wahrend der Reduktion der erhitzten nadelfdrmigen Goethit- 
partikel zu verhindern und so geeignete nadelformige magnetische Eisenlegierungspartikel daraus herzusteUen 

35 und die SJFLD. (KoerzitivkraftverteUung) zu verbessern, wenn eine Folie unter Verwendung solcher magne- 
tischer Eisenlegierungspartikel hergesteUt wird. 

AuBerdem wurde entdeckt daB wenn das Verhaltnis Dhm/Duo der RontgenkristallitgrdBe in den nadelfdrmi- 
gen Hamatitpartikeln, die durch die Sinterbehandlung der nadelfdrmigen Goethitpartikel unter Verwendung 
eines Anti-Sintennittels aus einem Seltenerdelement eta und Dehydratisieren der so behandeiten nadelfdrmigen 

40 Goethitpartikel erhalten werden, in einem speziflschen Bereich Uegt die SwFX). (KLoerativkraftverteilung) einer 
Folie, die unter Verwendung solcher magnetischer Eisenlegierungspartikel durch Warmebehandlung der Hama- 
titpartikel hergesteUt wurde, verbessert wird. 

Wenn ein Seltenerdelement als Anti-Sintermittel fur die nadelfdrmigen Goethitpartikel verwendet wird, laBt 
sich das Verhaltnis D104/D1 to der RontgenkristallitgrdBe der nadelfdrmigen Hamatitpartikel von 0£ bis 0,65, das 

45 durch geeignete Wahl der Dehydratbierungstemperatur erhalten wird, leicht erhalten, und wenn eine Foli 
unter Verwendung solcher magnetischer Eisenlegierungspartikel, die durch Warmebehandlung dieser Hamatit- 
partikel erhalten wurden, hergesteUt wird, ist die (Koerativkraftverteflung) verbessert 

Andererseits ist selbst wenn ein Seltenerdelement als Anti-Sintermittel verwendet wird, die Si\D. (Koerzrtiv- 
kraftverteilung) der magnetischen Eisenlegierungspartikel die durch Hitzebehandlung dieser Hamatitpartikel 

50 hergesteUt werden, nicht ausreichend, wenn das Verhaltnis Dhm/Duo der RdntgenkristaUitgrdBe der Hamatit- 
partikel auBerhalb des spezifizierten Bereichs Uegt 

Die nadelfdrmigen Goethitpartikel des ersten Aspekts gemaB der vorUegenden Erftndung haben vorzugswei- 
se die folgenden Eigenschaften: 

55 1. Mittlerer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 1,0 um, vorzugsweise 0,06 bis 0J5 (im. 

2. Seitenverhaltnis: 10 bis 15, vorzugsweise 13 bis 15 

3. BET-spezifische Oberflache: 50 bis 180 m 2 /g, vorzugsweise 60 bis 150 m 2 /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (AI/Fe): 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 
60 & SeltenerdmetaUgehalt (SeltenerdmetaUelement/Fe): 0 Atom-% 

7. PartikelgrdBenverteUung: nicht mehr als 0,25, vorzugsweise nicht mehr als 0,23. 

Die nadelfdrmigen Goethitpartikel des zw it n erfindungsgemaBen Aspekts haben vorzugsweise die f Ig n- 
den Eigenschaften: 

65 

1. Mitderer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 1,0 um, vorzugsweise 0,05 bis 0,5 um, 

2. Seitenverhaltnis: 10 bis 15, vorzugsweise 1 1 bis 14 

3. BET-spezifische Oberflache: 50 bis 180 m 2 /g, vorzugsweise 60 bis 150 m 2 /g 

14 



BNSDOCID: <DE_19717560A1J_> 



DE 197 17 560 Al 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt(Al/Fe):0,5bis 15 Atom-%, vorzugsweise l,0bis 10 Atom-% ..... A . 0 , 
6 Seltenerdmetal^ 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12 Atom-% 

7. PartikelgroBenverteilung: nicht m hr als 0,25, vorzugsweise mcht mehr als 0,23. ^ 

Die nadelfonnigen Goethitpartikel des dritten erfindungsgemaBen Aspekts haben vorzugsweise die folgen- 
den Eigenschaften: 

1 . Mittlerer Hauptachsendurcfamesser: 0,05 bis 1,0 Jim, vorzugsweise 0,05 bis 05 \un. 

2. Seitenverhaltnis: 10 bis 14, vorzugsweise 11 bis 14 

3. BET-spezifische Oberflache: 50 bis 180 m 2 /& vorzugsweise 60 bis 150 m*/g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt(Al/Fe):0,5bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6.SeItenerdmetaUgehalt(Seltenerdmetanelement^e):0^bis 10 Atom-%, vorzugsweise l,0bis8 Atom-% 
7.PartikeIgr5BenverteUung:nicht mehr als 0,24, vorzugsweise mcht mehr als 022. 15 

Die nadelfonnigen Goethitpartikel des funften Aspekts der vorUegenden Erfindung haben vorzugsweise die 
foigenden Eigenschaften: 

1. Mittlerer Hauptachsendurchmessen 0,05 bis 1,0 jun, vorzugsweise 0,05 bis 05 jxm. 20 
2.Sehenveriialtnis:10bisl5,vorzugswdsellbisl5 ^ ^ _ 

3. BET-spezifische Oberflache: 25 bis 140 mVg, vorzugsweise 30 bis 100 mVg 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (Al/Fe): 05 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (Seltenerdmetallelement/Fe): 0 Atom-% 25 

7. Verhaltnis Dum/Duo: 0,20 bis 0,64 vorzugsweise 
wenn(V5^x£ 10: 

0,500 - 003x < Dioi/Dno ^ 0,665 ^ 0,03 x; 

wenn 10 < x • :£ 15: ^ 

0. 20 £Dio4/Duo<; 0,365 m . 

8. RdntgenkristallitgrdBe D104: 40 bis 200 A, vorzugsweise 100 bis 170 A 

9. PartikelgrdBenverteilung: nicht mehr als 030, vorzugsweise mcht mehr als 027. 

Die nadelfonnigen Hamatitpartikei des sechsten Aspekts der vorUegenden Erfindung haben vorzugsweise die ^ 
foigenden Eigenschaften: 

1. Mitderer Hauptachsendurchmessen 0,05 bis 1,0 Jim, vorzugsweise 005 bis 0,5 |un. 
2. Seitenverhaltnis: 10 bb 15, vorzugsweise 11 bis 15 „ 

3. BET-spezifische Oberflache: 30 bis 140 m 2 /g, vorzugsweise 35 bis 100 m z /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise lfl bis 20 Atom-% 40 

5. Al-Gehalt (Al/Fe): 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (Seltenerdmetallelement/Fe): 
0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12 Atom-% 

7. Verhaltnis Dkm/Duo: 020 bis 065, vorzugsweise 
wcnnO^^x^ 10: 

0,500 — 0,03 x r< D104/D110 ^ 0,665 — 0,03 x; 
wennl0<x^ 15: 

0. 20 £ D104/D110 2£ 0,365 . f _ . 

8. R6ntgenkristallitgr6Be Dmh: 40 bis 200 A, vorzugsweise 100 bis 170 A 

9. PartikelgrdBenverteilung: nicht mehr als 0,28, vorzugsweise nicht mehr als 0,25. so 

Die nadelfonnigen Hamatitpartikei des siebten Aspekts der vorliegenden Erfindung haben vorzugsweise die 
foigenden Eigenschaften: 

1. Mitderer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 1,0 |im, vorzugsweise 0,05 bis 0,5 jun. 55 
2.Seitenverhaltnis:10bisl4,vorzugsweisellbisl4 _ ^ . 

3. BET-spezifische Oberflache: 30 bis 180 m 2 /g, vorzugsweise 35 bis 100 m /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0,5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (Al/Fe): 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (Sehenerdmetallelement/Fe): 60 
0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12 Atom-% 

7. Verhaltnis Dkw/Di i0 : 0,20 bis 0,65, vorzugsweise 
wenn 05 ^ x ^ 10: 

0,500 - 0,03 x < D104/D110 < 0,665 - 0,03 x; ^ 
wenn 10 < x ^ 15: 
0,20 < Dio4/D uo ^ 0^65 



8. RontgenkristallitgroBe Dim: 40 bis 200 A, vorzugsweise 100 bis 170 A 

9. PartikelgrdBenverteilung: nicht mehr als 0,26, vorzugsweise mcht mehr als 0,24. 



15 



BNSDOCID: <DE_19717560A1_I_> 



DE 197 17 560 Al 



Die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikel des elftea Aspekts der vorliegenden Erfindung 
haben vorzugsweise di folgendea Eigenschaften: 

1. Mittlerer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 0,5 jim, vorzugsweise 0,06 bis 03 \un. 

2. Seitenverhaltnis: nicht weniger als 9, vorzugsweise nicht weniger als 9,5 

3. BET-spezifische Oberflach : 30 bis 80 m 2 /g, vorzugsweise 35 bis 60 m 2 /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 0J5 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (AI/Fe): 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (Seltenerdmetallelement/Fe) 0,5 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 12 Atom-% 

7. RdntgenkristailitgrdBe Duo: 100 bis 250 A 

8. Koerzitivkraft: 1200 bis 2200 Oe, vorzugsweise 1500 bis 2000 Oe 

9. Sattigungsmagnetisierung: nicht weniger als 100 emu/g, vorzugsweise nicht weniger als 1 10 emu/g 

10. Rechteckigkeit: nicht weniger als 075, vorzugsweise nicht weniger als 0,80 

1 1. SPJX in Folie: nicht mehr als OA vorzugsweise nicht mehr als 0,45 

12. Partikeigrdfienverteilung: nicht mehr als 035, vorzugsweise nidit mehr als 430. 

Die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikel des zwdlften Aspekts der vorliegenden Erfindung 
haben vorzugsweise die f olgenden Eigenschaften: 

1. Mittlerer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 03 tun, vorzugsweise 0,06 bis 03 lim. 

2. Seitenverhaltnis: nicht weniger als 9, vorzugsweise nicht weniger als 93 

3. BET-spezifische Oberflache: 30 bis 80 m 2 /g, vorzugsweise 35 bis 60 m 2 /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 03 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (AI/Fe): 03 bis 15 Atom-%, vorzugsweise Ifl bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (SeltenerdmetaUelement/Fe): 
03 bis 15 Atom-%, vo rzugswe ise 1,0 bis 12 Atom-% 

7. Rontgenkristallitgrdfie Duo: 100 bis 250 A, vorzugsweise 100 bis 200 A 

8. Koerzitivkraft: 1200 bis 2200 Oe, vorzugsweise 1500 bis 2000 Oe 

9. Sattigungsmagnetisierung: nicht weniger als 100 emu/g, vorzugsweise nicht weniger als 1 10 emu/g 

10. Rechteckigkeit: nicht weniger als 075, vorzugsweise nicht weniger als 030 

1 1. SJFD. in Folie: nicht mehr als 0,47, vorzugsweise nicht mehr als 0,44 

12. Partikeigrdfienverteilung: nidit mehr als 033, vorzugsweise nicht mehr als 0,28. 

Die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikel des dreizehnten Aspekts der vorliegenden Erfin- 
dimg haben vorzugsweise die folgenden Eigenschaften: 

1. Mittlerer Hauptachsendurchmesser: 0,05 bis 03 (im, vorzugsweise 0,06 bis 03 lim. 

2. Seitenverhaltnis: nicht weniger als 83* vorzugsweise nicht weniger als 9,0 

3. BET-spezifische Oberflache: 30 bis 80 mVg, vorzugsweise 35 bis 60 m 2 /g 

4. Co-Gehalt (Co/Fe): 03 bis 25 Atom-%, vorzugsweise 1 ft bis 20 Atom-% 

5. Al-Gehalt (AI/Fe): 03 bis 15 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 10 Atom-% 

6. Seltenerdmetallgehalt (SeltenerdmetaUelement/Fe): 
03 bis 10 Atom-%, vorzugsweise 1,0 bis 6,0 Atom-% 

7. RdntgenkristailitgrdBe Duo: 100 bis 250 A 

8. Koerzitivkraft: 1400 bis 2200 Oe, vorzugsweise 1600 bis 2100 Oe 

9. Sattigungsmagnetisierung: nicht weniger als 110 emu/g, vorzugsweise nicht weniger als 120 emu/g 

10. Rechteckigkeit: nicht weniger als 0,73, vorzugsweise nidit weniger als 032 
i l-SP-D. in Folie: nicht mehr als 0,455, vorzugsweise nicht mehr als 0,42 

12. PartikelgrdBenverteilung: nidit mehr als 031* vorzugsweise nicht mehr als 0£6. 

Die nadelformigen Goethitpartikel und Hamatitpartikel gemaB der vorliegenden Erfindung haben eine enge 
PartikelgrdBenverteilung, beinhalten keine Dendriten und haben eine geeignete Partikelform und ein geeignetes 
Seitenverhaltnis, so dafi die nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikel, die aus den nadelfdrmigen 
Goethitpartikeln oder Hamatitpartikeln hergestellt werden, ebenfalls eine enge PartikelgroBenverteilung ha- 
ben* keine Dendriten enthalten und eine geeignete Partikelform und ein geeignetes Seitenverhaltnis aufweisen. 
Daher haben die magnetischen Eisenlegierungspartikel eine hohe Koerzitivkraft und eine gute Koenritivkraft- 
verteilung und die magnetischen Eisenlegierungspartikel sind als magnetische Partikel fur magnetische Medien 
mit hoher Aufeeichnungsdichte, hoher EmpHndltchkeit und hoher Wiedergabeleistung geeignet 

BEISPIELE 

Die vorliegende Erfindung wird nun in groBerer AusfOhrlichkeit unter Bezug auf die folgenden Beispiele und 
Vergleichsbeispiele erlautert, ist aber auf diese Beispiele nicht beschrankt; verschiedene Abwandlungen sind im 
Bereich der Erfindung mdglich. 

Die Eigenschaften in den Beispielen wurden nach den folgenden Methoden gemessen. 
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(1) Mittlerer Hauptachsendurchmesser und mittlerer Nebenachsendurchmesser 

Der mittlere Hauptachsendurchmesser und der mitdere Nebenachsendurchmesser der Partikel werden durch 
elektronenmikroskopische Aufnahmen gemessen. ^ 

(2) spezifische Oberflache 

Die spezifische Oberflache wird nach einer BET-Methode unter Verwendung von "Monosorb Ms-1 1" (herge- 
stellt von Quantachrome Corp.) gemessen. ^ 

(3) RdntgenkristaOitgrdBe 

D u0 und D104 der Hamatitpartikel und Duo der magnetischen Eisenlegienmgspartikel bedeutet die GrdBe 
eines Kristallkorns, gemessen durch Rontgenbeugung, und wird ausgedriickt durch eine Dicke des Kjista^orns 
in der Richtung senkxecht zur Kristallebene (104) oder (110) im Fall von Hamatitpartikek t und zur KnstaUebene is 
(110) im FaU von magnetischen EisenlegierungspartikelrL Der MeBwert wurde aus der Diffraktionspeakkiirve 
jeder Kristallebene unter Verwendung der foigenden Scherrer-Formel berechnet: 



Dhm oder Duo = KA7pcos0 
worin 



20 



(T^halbe Breite des tatsachlichen Beugungspeaks (Enheit Radian), erhalten durch Korrektur der Maschinen- 
breite des Apparats, 
K « Scberrer-Konstante (09) 

XWeUenlangederR6ntgenstraUen(Fe-Kd^trahI1^35nm) 25 
3 = Bengungswinkel (entsprechend KnstaUebene (104) und Kristaflebene (1 10)> 

(4) Magnedsche Eigenschaften 

Die magnetischen Eigenschaften der magnetischen Eisenlegierungspartikel wurden unter einem auBeren 30 
Magnetfeld von 10 kOe durch ein "Vibration Sample Magnetometer VSM-3S-15 W (hergesteUt von Toei Kogyo 
Co, Ltd.) gemessen. 

(4.1) Magnedsche Eigenschaften einer Folie ^ 

Urn eine folienartige Probe herzusteUen, wurde eine magnedsche Beschichtung durch Mischen und Dispergie- 
ren der foigenden Stoffe in einer 100 ml-Glasfiasche wahrend 8 Stunden durch einen Lackschutder (hergesteUt 
von Red Devil Co, ltd) hergesteUt Die magnedsche Beschichtung wurde auf einen Polyethylenterephthalat. 
Rim mit einer Dicke von 25 (tm in einer Dicke von 50 jim durch eine Bescnichtungsvomchtung aufgebracht und 
der Film dann in einem Magnetfeld von 5 KGauss getrocknet 40 



AS 



50 



Stahlkugeln, 3 mm Durchmesser: 800 Gew.-Tefle 

magnedsche Eisenlegierungspartikel: 100 Gew.-Tefle 
Polyurethanharz mit Natriumsulfonatgnippe: 20 Gew.-Tefle 

Cydohexanon: 833 Gew.-Tefle 

Methylethylketon: 833 Gew.-Tefle 

Toluol: 833 Gew.-Tefle 

Die magnetischen Eigenschaften der erhaltenen FoHe wurden gemessen. 

(5) Co-Gehalt, Al-Gehalt und Gehalt anderer Metallelemente 

Der Co-Gehalt, Ai-Gehalt und der Gehalt anderer MetaUelemente in den nadeiformigen Goethitpartikeln, 
Hamatitpartikeln und magnetischen Eisenlegierungspartikeln wurde durch ein Inductively Coupled Plasma ss 
Emission Spectrophotometer SPS4000" (hergesteUt von Seiko Instruments and Electronics, Ltd) gemessen. 

(6) PartikeigroBenverteilung 

Die PartikelgroBenverteUung der Partikel wird durch das Verhaltnis der Standardabweichung zum mitderen 60 
Hauptachsendurchmesser ausgedriickt . ^™ 

Die Hauptachsendurchmesser v n 300 Partikeln in einer elektronenmikroskopischen Aufnahme (x 200.000 
VergroBerung) wurden gemessen. Die mitderen Hauptachsendurchmesser und Partikefeahlen wurden aus d n 
MeBw rtenerrechnet 

Die Standardabweichung (s) wurde durch die folgende Gleichung erhalten: 65 
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s = ^ SC^-x ) 2 /n 

5 

worm Xi, X2, , Xq den ermittelten Hauptachsendurchmesser der jeweiligea Probe darsteilen und x einen von jeder 
der Proben bestimmten mittleren Hauptachsendurchmesser darstellt 

10 BEISPIEL 1 

Herstellung von nadelformigen Goethitpartikein 

Eine Mischldsung wurde in einem ReaktionsgefaB zubereitet, in das NrCas eingeleitet (eingeblasen) wurde, 

is so dafi eine nicht-oxidierende Atmosphere gebildet wurde* indem 32,0 1 0374 N waBrige Natronlauge (der Anteil 
von NaOH betragt 333 moi-%, bezogen auf die Alkalimischung) zu 37 1 6,5 N waBriger NajCOs-LSsung 
gegeben wurden. 133 1 waBrige Eisensulfatlosung, enthaltend 13 mol/I Fe 2 " 1 " (die waBrige AlkalOosung ent- 
spricht 1,5 Aquivalenten, bezogen auf Eisensulfat) wurde dann zu der Mischlosung gegeben und die Temperatur 
der erhaltenen Suspension auf 47°C erhdht und bei derselben Temperatur 200 Minuten gehalten. Danach 

20 wurden 281 g Kobaltsulfat (4 Atom-%; berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe im Verlauf der Herstellung 
von Kristallkeimen und im Verlauf der Wachstumsreaktion), das in 1 1 gereinigtem Wasser geldst wurde, zur 
Suspension gegeben und die Suspension geruhrt und gemischt Nach Alterung der Suspension durch 100-minuti- 
ges Halten bei pH 93 in nicht-oxidierender Atmosphere wurde Luft in die Suspension 6,0 Stunden mit einer 
Geschwindigkeit von 70 u/min bei 47° C eingeleitet und dadurch nadelfdrmige Goethitkristallkeime hergestellt 

25 Ein Tefl der Aufschlammung, die die nadelformigen Goethitkristallkeime enthielt, wurde zur Messung ent- 
nommen. Die nadelformigen Goethitkristallkeime; die durch Filtration, Waschen mit gereinigtem Wasser und 
Trocknung bei einer Temperatur von 120° C erhaiten wurden. batten einen mhderen Axiaklurchmesser von 
0,24 jim (aus einer eiektronenmikroskopischen Aufnahme (x 30X00) von Fig. 1% ein Seitenverhahnis von 12 und 
eine speziflsche BET-Oberflache von 83 mVg. Keine Dendriten waren in den Partikeln vorhanden und die 

30 PartikelgrdBenverteilung war eng. Nachdem die nadelformigen Goethitkristallkeime der Aufschlammung durch 
Fest-Flflssig- Abtrennung abgetrennt worden waren, wurde der Co-Gehalt in der L5sung analysiert Als Ergeb- 
nis wurden keine Co-Ionen im Filtrat detektiert Ferner waren 100% der zugegebenen Co-Ionen an die Goethit- 
kristallkeime adsorbiert, 

Eine Mischlosung wurde in einem ReaktionsgefaB hergestellt, in das N2-Gas zur Bikiung einer nichtoxidieren- 
35 den Atmosphare eingeleitet wurde* indem 037 1 waBrige Natronlauge (der Anteil von NaOH, bezogen auf die 
Alkalimischung, betragt 333 moi-%) zu 1,231 63 N waBriger Na 2 CQ3-L5sung gegeben wurden. Die Mischlosung 
und 67 1 waBrige Eisensulfatlosung, enthaltend 13 mol/1 Fe 2 * (die waBrige Alkahldsung entspricht 13 Aquiva- 
lenten, bezogen auf das Eisensulfat) wurden zu der Suspension, die die nadelformigen Goethitkristallkeime 
enthielt, gegeben und die Temperatur der resultierenden Suspension auf 50° C erhdht und bei der gleichen 
40 Temperatur 20 Minuten gehalten. Bei einem pH von 93 (der pH-Unterschied zwischen dem Verfahren zur 
Herstellung der Goethitkristallkeime und cfiesem Verfahren betragt 0,1) wurden zur resultierenden Suspension 
243 g (entspricht 3,0 Atom-%, berechnet als Al, bezogen auf das Gesamt-Fe) Natriumaluminat (AfeOj-Gehalt 
19 Gew.%) gegeben. Die Suspension wurde geruhrt; gemischt und gealtert Danach wurde Luft in die Suspen- 
sion wahrend 2,0 Stunden mit einer Geschwindigkeit von 150 u/min bei 50° C eingeleitet und dadurch der 
45 Goethit gezuchtet 

Nach Beendigung der Wachstumsreaktion wurden die Partikd abfiltriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen, 
bei einer Temperatur von 120°C getrocknet und durch eine Walze gemahlen. Die erhaltenen nadelformigen 
Goethitpartikel hatten einen mittleren axialen Durchmesser von 0,28 \im (aus einer elektronenmikroskopischen 
Aufnahme (x 30.000) von Fig. 2% ein Seitenverhahnis von 13, eine spezifische BET-Oberflache von 97 m 2 /g und 
so eine PartikelgrdBenverteilung von 0,19. Keine Dendriten waren in den Partikeln enthalten und die Partikelgrd- 
Benverteilung war eng. Die Goethitpartikel enthielten 4,0 Atom-% Co (berechnet als Co), bezogen auf das 
Gesamt-Fe, und 3,0 Atom-% Al (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe. 

BEISPIEL 2 

55 

Herstellung von nadelformigen Hamatitpartikeln 

Der in Beispiel 1 erhaltene Kuchen, der 500 g (5,01 mol, berechnet als Fe) der nadelformigen Goethitpartikel 
enthielt, wurde in 81 Wasser suspendiert Der pH der Suspension betrug 73. Danach wurden 75,1 g 

60 AI(N03>3 • 9H 2 0 (entspricht 4,0 Atom-%, berechnet als Al, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikein) 
zu der Suspension gegeben. Nachdem die Suspension 10 Minuten geruhrt worden war, wurden 55,1 ml (ent- 
spricht 2J> Atom-%, berechnet als Nd, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikein) einer waBrigen 
Neodymnitraddsung von 2 mol/l zu der Suspension gegeben und die Suspension 10 Minuten geruhrt 

Der pH der Suspension wurde durch Zugabe von Natronlaug auf 93 eingestellt und gereinigtes Wasser 

65 zugegeben bis die Gesamtmenge der Suspension 10 1 betrug. Nach 10-minutigem Ruhren der Suspension wurde 
sie durch eine FUterpresse gefHtert Das erhaltene Material wurde mit gereinigtem Wasser gewaschen und bei 
einer Temperatur von 1 20° C getrocknet, so daB Goethitpartikel, die mit einer Al-Verbindung und einer Nd-Ver- 
bindung beschichtet waren, rhalten wurden. In den Goethitpartikein betrug der Co-Gehalt 43 Atom-%, der 
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Al-Gehalt betrug 7,0 Atom-% und der Nd-Gehalt betrug 22 Atom-%, jeweils bezogen ^G*^-**- 

400 g der erhaltenen nadelfSrmigen Goethitpartikel, die mit der Al-Verbindung und der Nd-Verbmdung 
beschichtet waren. warden an Luft auf 750° C erfaitzt und nadelfOrmige Hamatitpartikei ernahen, die nut der 

Al-Verbindung und der Nd-V rbindungbeschichtetwaren. 

Die erhaSen nadelfarmigen Hamatitpartikei batten einen mittleren axialen ^^SS^^SoS 
einer elektronenmikroskopiscben Aufnahme (x 30.000), ein Seitenverhaltois m 127. erne * CT ™ r : 
flache von 431 mVg und eine PartikelgroBenverteilung von 0,23). Die RontgenknstaUitgrSBe Dim betrug 
Si n^ D U0 be^u? 2*6 nm und das Verhaltnis D lo *T>«o betrug 0.51. In den Hamatittartteln betrug der 
S-Gehalt ?0 A^S-S S Al-Gehalt 7,0 Atom-% und der Nd-Gehalt 2* Atom-%, jeweils bezogen auf 
Gesamt-Fe. 

BEISPIEL3 

Hersteaung von magnetischen Eisenlegieningspartikeln 

100 g der in Beispiel 2 erhaltenen nadelfonnigen Hamatitpartikei. die mit der AI- and ^ Nd-^indung 
beschichtet waren, wurden in einen Festbettreaktor mit 72 mm Innendurchmesser gegeten und HrGas m den 
SrSt eSSwmdigkeit von 35 u/min eingeleitet, so daB die Hamatitpartikei be, 500'C reduziert 

W zStahst wurde nur Stickstoffgas in den Reaktor eingeleitet, urn eine rasche Oxidation der durch dte Iteduk- 
tion erhaltenea Co. Al und Nd enthaltenden magnetischen EiseiJegierungspartikel zu w ™^ e "\P^£™ 
ein Gasgemisch aus Stickstoffgas und einer sehr kleinen Menge Luft eingeleitet und der Luftanted allmablich im 

Lauf der Zeit erhoht, so daB auf den Oberflichen eine stabile Oxidschicbt gebildet wurde. . . „ 

Die erhaltenen Co, Al und Nd enthaltenden magnetischen Eisenlegieru^artikel hatten emen nntderen 
axialen Durchmesser von 0.17 urn (aus einer elektroneiunikroskopisclien Aufnahme (* 30000) ' gemaB Kfr 31 em 
Seitenverhaltnis von 10. eine spezifische BET-Oberflache von 43 mf/g und erne ParUkelgroBenverteaung von 
S Die RontgenkristalHtgroBe D„ 0 betrug 16* nm,Die Partikel hatten ane, ^S^^SSSmSS 
enge PartikelgroBenverteflung und beinhalteten wenig Dendnten. In den Partikeln betrug derC^halt 4£ 
Atom-%, der Al-Gehalt bemfg 7fi Atom-% und der Nd-Gehalt 2? Atom-%, jeweils bezogen auf G^amMFe^ 
Die magnetischen Eigenschaften der magnetischen Eisenlegierungspartikel waren wie fofet: Die Koemnvkraft 
£c)™e?ug 1730 die Sattigungsmagnetisierung (os) betrug 1473 emu/g und che R^hte^gtert (^m 
bemig oSlO. AIs unter Verwendung der erhaltenen magnetischen Ek»idemeningspartikel erne 
wurdj betrug die KoerzMvkraft (He) 1780 Oe, die RecntecHgkeit (Br/Bm) betrug 0358 und die S.RD. betrug 
0,443. 

BEISPIELE 4 BIS 8, VERGLEICHSBEISPIEL 1 

HersteDung von nadelfonnigen Goetbitpartikehi 

Nadelformige Goethitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel 1 hergestellt auBer daB die 
BeSSz^^rsSlLg der nadelfonnigen C^e tMtkristankeime wie in Tabefle 1 und ^ Bdron ^ 
ZQchmngdes Goethits wie in Tabefle 2 gezeigt variiert wurden. Verschiedene Eigenschaften der entnommenen 
C^ethwIistaUkeime werden in Tabette 3 angegeben und verschiedene Eigenschaften der hergestellten nadel- 
fonnigen Goethitpartikel zeigt ebenfalls Tabefle 3. 

VERGLEICHSBEISPIEL 2 

Goethitpartikel, enthaltend Co, wurden auf die gleiche Weise hergestellt wie ^ u c ^^ ista ^^^ 
Beispiel 1 Die erhaltenen Partikel wurden ffltriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen, beiemer Temperatur 
von 120° C getrocknet und durch eine Walze zermahlen, wodurch Goethitpartikel erhalten wurden. so 

VERGLEICHSBEISPIEL 3 

Goethitpartikel enthaltend Co und Al, wurden in der gleicfaen Weise wie die^GoethftkristalBKime von Beispiel 
1 h^geS auBer daB eine waBrige Natriumaluminatlosung vorab sum waJJrigen Eisensulf at gegeben wurde. 55 
Die erhaltenen Partikel wurden fUtriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen. bei einer Temperatur von 120 C 
getrocknet und mit einer Walze zermahlen und dadurch Goethitpartikel erhalten. 

VERGLEICHSBEISPIEL 4 

Goethitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie die GoethitkristaUkeime von Beispiel 1 erhalten, auBer -daB 
eme waBrig NatriumaluminatlSsung zu d r Suspension gegeben wurde, als der Ondadonsgrad 1 40% betrug. 
Die erhaltenen Partikel wurden abfiltriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen, bei e^* OT P era ^™ n "° ^ 
getrocknet und durch eine Walze zermahlen und dadurch Goethitpartikel erhalten. Nachdem erne Weme Menge 
der Aufschlammung direkt vor der Zugabe des waBrigen Natriumalummats entnommen wurde und ^Losung 
undd rerhaltene Feststoff durch Filtration getrennt wurden, wurd der Co-Gehalt m der Losung analysiert. Als 
Ergebnis wurden 33% der Co-Ionen, bezogen auf das zugegebene Co in der Losung, nachgewiesen. 
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BEISPIELE 9 BIS 13, VERGLEICHSBEISPIELE 5 BIS 8 
Herstellung von magnetischen Eiseniegierungspartikeln 

5 Nadelfdrmige Hamatitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiei 2 hergestellt, auBer daB die Art 
der nadelfdrmigen Goethitpartikel ais Vorlaufer, die Art und Menge des Beschichtungsmaterials, das als das 
AntirSintermittel verwendet wurde, und die Dehydratisierungstemperatur variiert wurden. 

Magnetische Eisenlegierungspartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiei 3 hergestellt, auBer daB die 
Art der Partikel als Vorlauferpartikel und die Temperatur zur Hitzebehandlung fur die Reduktion variiert 

to wurden. Die HersteUtmgsbedingungen und verschiedene Eigenschaften der erhaltenen magnetischen Eisenle- 
gierungspartikel werden in den TabeDen 4 bzw. 5 gezeigt 

BEISPIEL 14 

15 Herstellung von nadelfdrmigen Goethitpardkeln 

Eine Mischldsung wurde in einem ReaktionsgefaB hergestellt, in das N2-Gas eingeleitet wurde, urn so erne 
nicht-oxidierende Atmosphere zu bilden, indem man 32,0 1 0374 N waBrige Natronlauge (NaOH entspreci?e?:d 
333 mol-%, bezogen auf die Alkalimischung) zu 3,7 I 63 N waBriger NaaCCb-Losung gab. 1331 wlh ^ 

20 Eisensulfadosung, enthaltend 13 mol/I Fe 2 * 1 " (die waBrige Alkalilosung entspricht 13 Aquivalenten, bezogen aaf 
das Eisensulfat) wurden dann zu der Mischlosung gegeben und die Temperatur der erhaltenen Suspension auf 
47° C erhoht und bei der gleichen Temperatur 130 Minuten gehaltea Danach wurden 396 g Kobaltsulfat (7 
Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe im Verf ahren der Herstellung der Kristallkeime, und 4J 
Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe im Verf ahren der Herstellung der Kristallkeime und im 

25 ProzeB der Wachstumsreaktion), das in 1 1 gereinigtem Wasser geldst worden war, zu der Suspension gegeben 
und die Suspension geruhrt und gemischL Nach Alterung der Suspension durch Halten bei pH 93 in nicht-oxidie- 
render Atmosphare wahrend 170 Minuten wurde Luft 6,0 Stunden lang in die Suspension mit einer Gescfawin- 
digkeit von 70 u/min bei 47° C eingeleitet und dadurch nadelfdrmige Goethitkristallkeime hergestellt 

Ein Teil der Aufschlammung, die die nadelformigen Goethitkristallkeime enthielt, wurde zur Messung ent- 

30 nommen. Die durch Filtration, Waschen mit gereinigtem Wasser und Trockmmg bei einer Temperatur von 
120°C erhaltenen nadelfdrmigen Goethitpartikel hatten einen mitderen axiaien Durchmesser von 0,27 \un (aus 
iner elektronenmikroskopisdhen Aufnahme (x 30.000)), ein Seitenverhaltnis von 13 und eine spezifische BET- 
Oberflache von 81 m 2 /g. Keine Dendriten waren in den Partikeln enthalten, und die PartikelgroBenverteilung 
war eng. Nachdem die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime der Aufschlammung durch Fest-Flussig-Trennung 

35 abgetrennt worden waren, wurde der Co-Gehalt in der Ldsung analysiert Als Ergebnis wurden im Filtrat keine 
Co-Ionen detektiert AuBerdem enthielten die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime 7 Atom-% (entsprechend 4,7 
Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpardkeln nach der Wachstumsreakdon) 
Co, berechnet als Co und bezogen auf das Gesamt-Fe in den Kristaflkeimen. Das heiBt, 100% der zugegebenen 
Co-Ionen wurden adsorbiert 

40 Eine Mischlosung wurde in einem Reaktionsbehalter hergestellt, in den N^-Gas eingeleitet wurde, urn so eine 
nicht-oxidierende Atmosphare zu bflden, indem man 2,0 1 einer 3,0 N Natronlauge (der Anteil von NaOH betragt 
333 mol-%, bezogen auf die Alkalimischung) zu 135 1 einer €3 N waBrigen Na2<X>3-L5sung gab. Die Mischlo- 
sung und 6,66 1 waBrige Eisensulfadosung, enthaltend 13 mol/1 Fe 2+ (die waBrige Alkalilosung entspricht 13 
Aquivalenten, bezogen auf Eisensulfat), wurden zu der Suspension, die die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime 

45 enthielt, gegeben und die Temperatur der resultierenden Suspension auf 47°C erhoht und bei der gleichen 
Temperatur 20 Minuten gehalten. Bei einem pH von 9,6 (der pH-Unterschied zwischen dem Verf ahren zur 
Herstellung der Goethitkristallkeime und diesem Verf ahren betragt 0,1) wurden 483 g (entsprechend 6,0 Atom- 
%, berechnet als Al, bezogen auf das Gesamt-Fe) Natriumaluminat ( AljO^-Gehalt 19 Gew.%) zu der resultieren- 
den Suspension gegeben. Die Suspension wurde geruhrt, gemischt und gealtert Danach wurde Luft in die 

so Suspension 2,0 Stunden lang mit einer Geschwindigkeit von 150 u/min bei 50° C eingeleitet und dadurch der 
Goethit zum Wachsen gebracht (gezfichtet). 

Nach Beendigung der Wachstumsreakdon wurden die Partikel abfiltriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen, 
bei einer Temperatur von 120°C getrocknet und durch eine Walze zermahlen. Die erhaltenen nadelfdrmigen 
Goethitpartikel hatten einen mitderen axiaien Durchmesser von 0,28 \xm (aus einer elektronenmikroskopischen 

55 Aufnahme (x 30.000)), ein Seitenverhaltnis von 133. eine spezifische BET-Oberflache von 95 ra 2 /g und erne 
PartikelgroBenverteilung von 0,22. Keine Dendriten waren in den Partikeln enthalten und die PartikelgroBen- 
verteilung war eng. Die Goethitpartikel enthielten 4,7 Atom-% Co (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt- 
Fe, und 6,0 Atom-% Al (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe. 

60 BEISPIEL 15 

Herstellung von nadelfdrmigen Hamatitpartikeln 

Der in Beispiei 14 erhaltene Kuchen, der 2500 g (25,1 mol, berechnet als Fe) nadelfdrmige Goethitpartikel 
65 enthielt, wurde in 401 Wasser suspendierL Der pH der Suspension betrug 73. Danach wurden 2813 g 
AI(N03>3*9H20 entsprechend 3,0 Atom-%, berechnet als Al, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpard- 
keln) zu der Suspension gegeben. Nachdem-die Suspension 10 Minuten geruhrt wurde, wurden auBerdem 
3753 ml (entsprechend 3,0 Atom-%, berechnet als Nd, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln) 

20 
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einer waBrigen Neodymnitratlosung mit einer Konzentration von 2 mol/1 zu der Suspension gegeben and die 

S XtHder^S^de durch Zugabe von Natronlauge auf 9,5 emgestdlt und geremigte* W*sex 
zugegeben, bis die Gesamtmenge der Suspensi n 50 1 betrug. Nach lO-mintagem ROhren d ^^^°°XS * 
SXch eine Fdterpresse ffltriert. Das erhaltene Material wurde mit ger e^gtem^er ge^ch d^ em s 
Srnungssieb mit 4 mm-Maschen gesiebt und bei einer Temperatur von 120°C getrocknet, so daB Goetfutpart- 
tel vSEZa burden, die mit einer Al-Verbindung und einer Nd-Verbindung bescbichtet waren^ ^ den Goethit- 
plrtikefa betrug der Co-Gehalt 4,7 Atom-%, der Al-Gehalt betrug 9,0 Atom-% und der Nd-Gehalt betrug 3,0 

waren, wurden an Luft auf 770°C erbitzt und nadeiformige Hamatitpartikel, die nut der Al-Verbindung und der 

einer elefctroneninikroskopischen Aufnahme (x 30000)). ein Sehenverhilmis von l ^*™JP^ch Q BET- 
SberftecnTvon 41,1 mVg und eine PartikelgroBenverteHung von 025. Die Rontge^taU.tgroBe D l0 *l betnuj is 
SumT D, I0 betnis 25,7 nm und das Verhaltnis Dkh/Duo betrug 030. In den Hainatitpartikeln betrug der 
CoSalt ?7 Atom-%! de? Al-Gehalt 9/) Atom-% und der Nd-Gehalt 3J0 Atom-%, jeweils bezogen auf 
Gesamt-Fe. 

BEISPIEL 16 20 

Herstellung von magnetischen Eisenlegierungspartikeln 

100 g der in Beispiel 15 erbaltenen nadelformigen Hamatitpartikel die mk der Al- und der NJ^induns 
bescbichtet waren, wurden in einen Festbettreaktor mit 72 mm ^^^^^^fi^^J^ 25 
Reaktor mit einer Geschwindigkek von 35 u/min eingeleitet, so daB die Hamatitpartikel bei 500 C reduztert 

"zSachst wurde nur Stickstoffgas in den Reaktor eingeleitet, urn so die ra^e OxMaton der durch die 
ReduSon erbaltenen magnetischL EisenlegierungspartikeU die auflerdem Co, ^^ d ^^'^^ 
dern, danach wurde ein Gasgemisch aus Stickstoffgas und emer klemen Menge Lufl : ongetatet wobei to 30 
Lufenteil aumahlich im Verlauf der Zeit erhdht wurde, so daS eine stabile Ondschicht auf den Oberflachen 

^SfeSSnen magnetischen Esenlegierungspartikel. dieauBerdem C* M ^ N J,!^S* »SS!S 
mittleren axialen Durchmesser von 0,17 urn (aus einer ^^<«^^^^ n w ^^.t^ lt ^S^ « 
Seitenverhaltnis von 10A eine spezifische BET-Oberflache von 43,8 m 2 /g und *™?^£?r*Z^ZZ^ 
0^7. Die RSntgenkristaUitgraBe Duo betrug I W nm. Die Parokel hatteneuie ^^XTrSf 
PartikelgraBenverteUung und enthielten wenige Dendrite^ In den Partikeln betrug , der ^ehalt 4,7 . A^%. 
der Al-Gehalt 9fi Atom-% und der Nd-Gehalt 3,0 Atom-%, jeweils bezogen <*"£*^^ 
tiscfaenEgenam^endermagnetischenE^^ 

ISSOOe, die Stttigungsmagnetisierung (os) betrug 1443 emu/g und die Rechteckigkert (Br/Bro) ^trug Ak 40 

unler VemendunfdeVeSenen magnetischen Eisenlegienmgsp^ 

Koerzitivkraft(Hc) 1610Oe,die Rechteckigkeit (Br/Bm) betrug 0,855 und die SPD. betrug 0,450. 

BEISPIELE 17 BIS 23, VERGLEICHSBEISPIELE 9 BIS 13 

Herstellung von nadelformigen Goethhpartikeln 

Nadeiformige Goethitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel 14 hergestelk, auBer daB die 
BeZgungen zur Herstellung von nadelformigen Goethitkristankeimen wie in TabeUe 6 S^f*^* ™?» 
und dieBedingungen fur das Goethitwachstum wie in TabeUe 8 gezeigt varnert wurden^ VerschiedeneEujen- 
wSSa. derllmf mmenen Goethitkristallkeime werden in TabeUe 7 gezeigt und verschiedene Eigenschaften 
der hergestellten nadelfSrmigen Goethitpartikel werden in TabeUe 9 gezeigt 

BEISPIELE 24 BIS 30, VERGLEICHSBEISPIELE 14 BIS 18 

Herstellung von nadelfSrmigen Hamatitpartikeln 

Nadeiformige Hamatitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel ^^l?^^^?^ 
der nadelf5rmigen Goethitpartikel als Vorlaufer, die Art unjT }^^ s . a S^SSS^SS!SSa 
Beschichtungsmaterials, die Dehydratisierungstemperatur und die anschlieBende Erw^ungstemperatur van- 
iert wurden. Die wesentlichen H rsteflungsbedingungen und verschiedene Eigenschaften der erbaltenen nadel- 
f "rmieen HarnatitDartikel w rden in TabeUe 10 gezeigt 

das Verhaltnis Dum/Diio der RontgenkristallitgroBe in den in Beispie en 15 und 24 bis 30 md^n Ver£«^bw ; 
spielen 14 bis 18 erhitenen nadelTnnigen Hamati^artikeln wW in Fig. 11 g^e.^L Das Zei^ens^tol o 
bedeutet Beispiel und "A" bedeutet VergleichsbeispieL Die Gerade (A) zeigt daB Dto*/Di 10 = W00 -0,03 x x im 
fSSolS X launddieGeradefAOzeigt.daBD^iio = W0 un Fall 10^ x | 15. Die <^rade(B) 
zeigt, daB Dio^tio - 0,665 - 0,03 x x wenn 0,5 < x <; 10, und die Gerade (BO zeigt, daB D I0 </Dii0 « 0,365, 
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w nn 10 £ x ^ 15. 

Das Verhaltnis Dim/Duo der RdntgenkristallitgrdB der erfindungsg maBen nadelfdrmigen Hamathpartikei 
liegt im Bereich von 0,20 bis 0,65, vorzugsweise im Bereich, der durch die Geraden A. A', x = 15, B', B and x = 0 
eingeschbssen wird. 

5 

BEISPIELE 31 BIS 37, VERGLEICHSBEISPIELE 19 BIS 23 

Herstellung von magnetischen Eisenlegierungspartikeln 

10 Magnetische Eisenlegierongspartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel 16 hergestellt, atiBer daB 
die Art der als Vorltuferpartikel verwendeten Partikel und die Temperatur zur Hitzebehandlung zur Reduktion 
variiert wurden. Die Bedingungen zur Reduktion und verschiedene Eigenschaften der erhaltenen magnetischen 
Eisenlegierungspartikei werden in Tabelle 1 1 gezeigt 

15 BEISPIEL 38 

Herstellung von nadelfdrmigen Goethitpartikeln 

^ Eine Mischldsung wurde in einem Reaktionsbehalter zubereitet, in den Nr-Gas eingeleitet wurde, urn so erne 

20 nicht-oxidierende Atmosphare zu bilden, indem man 32j0 1 einer 0374 N Natronlauge (der NaOH-Anteil betragt 
333 mol-%, bezogen auf die Aikalimischung), zu 3,7 I einer 63 N waBrigen NaiCCh-Losung gab. 133 1 einer 
waBrigen Eisensulfatlosung, enthaltend 13 mol/l Fe 2 " 1 " (die waBrige Alkalildsung entspricht 13 Aquivalenten, 
bezogen auf das Eisensulfat) wurden dann zu dor Mischldsung gegeben und die Temperatur der erhaltenen 
Suspension auf 47° C erhdht und bei der gieichen Temperatur 120 Minuten gehahen. Danach wurden 311 g 

25 Kobaltsulfat (53 Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe im Verfahren zur Herstellung der 
Kris tallkeime, und 3,67 Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe im Verfahren zur Herstellung 
der KristalDceime und dem Prozefi der Wachstumsreaktion), das in 1 1 gereinigtem Wasser gelost war, zu der 
Suspension gegeben und die Suspension geruhrt und gemischt Nach Alterung der Suspension durch Halten bei 
pH 93 in nicht-oxidierender Atmosphere wahrend 180 Minuten wurde Luft in die Suspension 6,0 Stunden mit 

30 einer Geschwindigkeit von 70 1 /min bei 47°C eingeleitet und so nadelfdrmige Goethitkristallkeime hergestellt. 
Ein Teil der Aufschlammung, die die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime enthieh, wurde zur Messung ent- 
nommen. Die durch Filtration, Waschen mit gereinigtem Wasser und Trocknung bei einer Temperatur von 
120° C erhaltenen nadelfdrmigen Goethitkristallkeime hatten einen mitderen Axialdurchmesser von 030 |im 
(aus einer elektronenmikroskopischen Aufhahme (x 30.000)), ein Seitenverhaltnis von 133 und eine speziSsche 

35 BET-Oberflache von 8Q.2 m 2 /g. Keine Dendriten waren in den Partikeln enthalten und die PartikelgrdBenvertei- 
lung war eng. Nachdem die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime der Aufschlammung durch Fest-Flussig-Tren- 
nung abgetrennt worden waren, wurde der Co-Gehah in der Losung analysierL Als Ergebnisse wurden keine 
Co-Ionen im Fdtrat detektiert AuBerdem enthielten die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime 53 Atom-% (ent- 
sprechend 3 J Atom-%, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln nach d r 

40 Wachstumsreaktion) Co, berechnet als Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Kristallkeimen. Das heifit, 100% 
der zugegebenen Co-Ionen waren adsorbiert. 

Eine Mischldsung wurde im Reaktionsbehalter zubereitet, in den Nr-Gas eingeleitet wurde, so daB eine 
nichtoxidierende Atmosphare gebildet wurde, indem man 2,0 1 einer 3,0 N Natronlauge (NaOH entspricht 333 
mol-%, bezogen auf die Alkalimischung) zu 135 1 63 N waBriger NaiCOs-Losung gab. Die Mischldsung und 

45 636 1 waBrige Eisensulfatlosung; enthaltend 13 mol/l Fe 2 " 1 " (die waBrige Alkalildsung entspricht 13 Aquivalen- 
ten, bezogen auf das Eisensulfat) wurden zu der Suspension, die die nadelfdrmigen Goethitkristallkeime und 
225 ml (entsprechend 13 Atom-%, berechnet als Nd, bezogen auf das Gesamt-Fe in den Goethitpartikeln) einer 
waBrigen Neodymnitradosung mit einer Konzentration von 2,0 mol/l gegeben und die Temperatur der resultie- 
renden Suspension auf 47°C erhdht und bei der gieichen Temperatur 20 Minuten gehaiten. Bei einem pH von 93 

so (der pH-Unterschied zwischen dem Verfahren zur Herstellung der Goethitkristallkeime und diesem Verfahren 
ist 0) wurden 403 g (entsprechend 5,0 Atom-% v berechnet als Al, bezogen auf das Gesamt-Fe) Natriumaluminat 
(Al 2 C>3-Gehalt 19 Gew.%) zu der resultierenden Suspension gegeben. Die Suspension wurde geruhrt, gemischt 
und gealtert Danach wurde Luft in die Suspension 2,0 Stunden lang mit einer Geschwindigkeit von 150 l/min bei 
50° C eingeleitet und dadurch der Goethit zum Wachsen gebracht 

55 Nach Beendigung der Wachstumsreaktion wurden die Partikel abfiltriert, mit gereinigtem Wasser gewaschen, 
bei einer Temperatur von 120° C getrocknet und durch eine Walze zennahlen. Die erhaltenen nadelfdrmigen 
Goethitpartikel hatten einen mittleren axialen Durchmesser von 031 itm (aus einer elektronenmikroskopischen 
Aufnahme (x 3OD00)X ein Seitenverhaltnis von 13,6, eine spezifische BET-Oberflache von 102,0 m 2 /g und eine 
PartikelgroBenverteilung von 0,22. Keine Dendriten waren in den Partikeln enthalten und die PartikelgrdBen- 

eo verteilung war eng. Die Goethitpartikel enthielten 3,6 Atom-% Co (berechnet als Co), bezogen auf das Gesamt- 
Fe, und 6,0 Atom-% Al (berechnet als Al> bezogen auf das Gesamt-Fe. 

BEISPIEL 39 

65 HersteQung von nadelfdrmigen Harnatitpartikeln 

Der in Beispiel 38 erhaltene FCuchen, der 2500 g (25,1 mol, berechnet als Fe) nadelfdrmige Goethitpartikel 
enthielt, wurde in 40 1 Wasser suspendiert. Der pH der Suspension betrug 73. Nachdem die Suspensi n 10 Minu- 
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ten zerOhrt worden war, warden 313 ml (entsprechend 2J5 Atom-%, berechnet als Nd, bezogea auf c^Gesamt- 
r?5 2?S3S5ir35ta) einer w tBrigen Neodymm^osungmiteinerKonzentrattonvoaZmoMauBerdem 

paStel w^S aL 5eS S 7WC erhitzt und nadelformige Hamatitpartikel, die mit der Al-Verbmdung uod 

einer ele^nenmikroskopi^hen Aufnahme (x 30.000)), ein Sehenverhaltms von 12& erne spezifische BCT- 
oSnESSZ 35% und eine PartikelgroBenverteaung von 0,24. Die ^f^^SSSL ta?2 
r^-TZ 26.8 nm and das VerhSltnis IWDw betrug 0,54. In den Hamatitparnkeln betrug der 
cSSmm^S^mTjSSmA 5,1 Atom-% 'and der Nd-Gehalt 2fi Atom-%, jeweus bezogen auf das 
Gesamt-Fe. 20 

BEISPIEL40 

Herstellung von magnetischen Eisenlegierungspartikeln 

100 * der mit der Al-Verbindung und der Nd-Verbindung beschichteten, in Beispiel 39 fb_al t enen n^ejf orrm- 2s 
genHi^ti^rturden in einen Festbettreaktor mit 72 nun ^^^^^^^^ 
Reaktor mit einer Geschwindigkeit von 35 u/min eingeleitet, so daB die Hamatitpartikel bei 500»C reduztert 

wurdc nur Stickstoffgas in den Reaktor eingeleitet um so die rasche Oxidation der niagnetiscfaen 
^S2^S!S^Z CoVAI und Nd enthielten und durch die Reduktion erhalten worden waren, zn 
SrnSn^^ 

SSeH aSSh^ Verlauf dfr Zeit erhdht wurde, um so eine stabile Oridscmcht auf den Oberflachen zu 

^erhaltenen magnetischen Eisenlegieraagspardkel db^M «d l« «thMte£ gam 
ariaten Durchmesservon 0,18 tun <aus einer dektronenmikroskopischen Aufhabme (x 30.000)), em ^eitenver 

SmtsVon^^ 

R5nSo^taffitgr6Be D I10 betrug 16,0 nm. Die Partikel batten eine nadelformige Gestek und eme enge 
S^eS^Saung imd enthielten keine Dendriten. In den Partikeln betrug der Cc-Gehak VAwJ, 
^%STo Atom?% und der Nd-Gehalt V Atom-% jeweils ^f^^^^^MHc^Tz 
dShenEigenscnaftender magnetischen EiseiJegienmgspar^ 

mOOeJeSatngungsmagnetisfe^^ 
unter Verwendung der erhaltenen magnetischen Eisenlegienmgspar^eleme FoUehergesteut wuroe, dwtub uic 
Koerzitivkraft 1640 Oe, die Rechteckigkeit (Br/Btn) betrug 0£60 und die &F£>. betrug 0,446. 

BEISPIELE 41 BIS 46 45 

Herstellung von nadelformigen Goethitpartikeln 

MarfelfomuVe Goethitoartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel 38 hergestellt, auBer daB die 

Bedtntmg^ 50 
undcnTBedingungen zum Wachstum des Goethits wie in Tabelle 14 gezeigt varuert J^^^T™ 
Cn^haftender enmommenen GoethitkristaUkeime werden in Tabefle 13 gezeigt und verschtedene Eigen- 
sehaften der erzeugten nadelfdrmigen Goethitpartikel werden in Tabelle 15 gezeigt 

BEISPIELE 47 BIS 52 55 

Herstellung von nadelformigen Hamatitpartikeln 

Nadelf5rmige Hamatitpartikel wurden auf die gleiche Weise wie in Beispiel 39 hergesttrflt, a^er d^ die Art 
der nadeuSgen^eSartikel als Vorlaufer, die Art und Menge des als Anti-Sintermittel verwendeten 60 
£L2chtmg^ oSdratisierungstemperatur und die anschueBende ErwMuugstemp ratur van- 
iert^de^DrwesemUchen HersteHungsbedmgungen und verschiedene Eigenschaften der erhaltenen nadel- 
formig n Hamatitpartikel werden in Tabelle 16 gezeigt 

BEISPIELE 54 BIS 58 65 

Herstellung von magnetischen Eisenlegierungspartikeln 
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Magnetisch Eis nl gierungspartikel wurden auf di gleiche W ise wie in Beispiel 40 hergestellt, auBer daB 
die Art der Partikel als V rlauferpartikel und di Temperatur zur Hitzebehandlung fur die Reduktion variiert 
wurden. Die Bedingungen zur Redukti n und verschiedene Eigenschaften der erfaaltenen magnetischen Eisenle- 
gierungspartikel werden inTabefle 17 gezeigt 
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Patentanspruche 

1. Nadelfdrmige Goethitpartikel, umfassend: 

einen Goethitkristallkeim, enthaltend 0,5 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmi- 
gen Goethitpartikeln, und # 
eine Goethitoberflachenschicht, enthaltend 0,5 bis 15 Atom-<Vb AJ, bezogen auf das Gesamt-Fe in den 
nadelfdnnigen Goethitpartikeln, 

wobei die Goethitpartikel einen mhtleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 pro haben. 

2. Nadelfdrmige Goethitpartikel gemaB Anspruch 1 mit einer auBeren Oberflachenschicht auf der Goethit- 
oberflachenschicht, welche ein Seltenerdelement in einer Menge von 0,5 bis^ 15 Atom-%, berechnet als 
Selten rdeiement und bez gen auf das Gesamt-F in den nadelformigen Goethitpartikeln, enthalt 

3. Nadelfdrmige Goethitpartikel gemaB Anspruch 1, bei denen die Goethitoberflachenschicht 0,5 bis 10 
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Atom-% eines Selt nerdelements, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitoartikeln, 

r^delf-rmige Hamatitpartikel mit einem mittleren Hauptacbsendnrchmesser von 0,05 bis 1,0 urn und 
einem Verhaltnis D t0 4/Duo einer RdntgenkristallitgroBe von 0,20 bis 035. , . c 

5. Nadelfannige Hamatitpartik I mh einem mittleren Hauptachsendurchmesser von 005 bis 1,0 urn, umfas- 
send einen Hamatitkeim, enthaltend 0,5 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformi- 
gen Himatitpartikeln, und eine Hamatitoberflachenschicht, enthaltend 03 bis 15 Atom-% Al, bezogen auf 
das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln. 

6. Nadelformige Hamatitpartikel gemaB Anspruch 5 mit einer iuBeren Oberflachenschicht, umfassend ein 
Seltenerdelement in einer Menge von 03 bis 15 Atom-%, berechnet als Senenerdelemenl : und bezogen auf 
das Gesamt-Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln, auf der Haraaatobei^her^chicht _ 

7. Nadelformige Hamatitpartikel gemaB Anspruch 5. in denen die Hamamober^hens^t 0^ b« ^ 
Atom-% eines Seltenerdelements, bezogen auf das Gesamt-Fe m den nadelfdrmigen Hamatitpartikeln, 

SJ^delformige Hamatitpartikel gemiB Anspruch 5 mh einem Verhaltnis Dim/Duo einer Rdntgenkristallit- 
groBe von 0£0 bis 0,55. 

9. Nadelformige Hamatitpartikel, umfassend: „ „ . . , , c= . 
einen HamatitkristaDkeim, enthaltend 03 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformi- 

S l HtoarhobSfehenschicht, enthaltend 03 bis 15 Atom-% Al, bezogen auf das Gesamt-Fe in den 
nadelfarmigen Hamatitpartikeln. und ftC u:, i« A ,„ m 

eine auBere Oberflachenschicht, umfassend ein Seltenerdelement m einer Menge von 03 bis 15 Atom-%, 
berechnet als Seltenerdelement und bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfonnigen Hamatrtpartikeln, 
wobei die Hamatitpartikel einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1,0 urn und ein Verhaltnis 
Dkm/D uo einer RdntgenkristallitgroBe von 0,20 bis 035 aufweisen. 

10. Nadelformige Hamatitpartikel, umfassend: - •„ j „j„ lf - ; 

einen Hamatitkristallkeim, enthaltend 03 bis 25 Atom-% Co, bezogen auf das Gesamt-Fe mdennadelformi- 
gen Hamatitpartikeln, und _ _ . , 
iine Hamatitoberflachenschicht, enthaltend 03 bis 10 Atom-% Al, bezogen auf das Gesamt-Fe m den 
nadelformigen Hamatitpartikeln, und 03 bis 15 Atom-% eines Seltenerdelements, bezogen auf das Gesamt- 
Fe in den nadelformigen Hamatitpartikeln; ^„_,. , . V/ ,j. aU „;„ 

wobei die Hamatitpartikel einen mittleren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 1.0 urn und em Verhaltnis 
D104/D. io einer RdntgenkristallitgroBe von 0,20 bis 0,65 haben. .... „, « . 

11. Nadetfdrmige nujnetische Esenlegierungspartikel, enthaltend 03 bis 25 Atom-% bezogen aui das 
Gesamt-Fe in den nadelformigen magnetischen Ebenlegierungspartikeln, und 03 bf 15 Atom-% Al bezo- 
gen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen magnetischen Eisenlegierungsparakeln, welche emen mittle- 
ren Hauptachsendurchmesser von 0,05 bis 03 um haben. , _ c , . lc .. q, 

12. Nadelformige magnetische Esenlegierungspartikel gemaB Anspruch 1 1, enthaltend 03 be 15 Atom-% 
eines Seltenerdelements, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen magnetischen Esenlegierungs- 

13/V^rfahren zur HersteUung von nadelformigen Goethitpartikeln mit den folgenden Schritten: 
Altera einer wiBrigen Suspension, die einen Bsen(II)-haltigen Niederschlag enthalt und ernalten wird 
durch Umsetzung einer waBrigen AJkalimischlSsung aus einer waBngen Alkalicarrxjnatiasung und emer 
waBrigen Alkalihydroxidlosiing mit einer Eisensabtlosung, in einer nicnt-oxidierenden Atmosphare; 
Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension zur HersteUung von nadetformi- 

Sa^eSe^SaSISmg und einer waBrigen Alkalimischldsung aus einer waBrigen Alkaficarbonatlo- 
sung und einer waBrigen Alkalihydroxidlosiing zu dieser waBrigen Suspension mit den erwannten KnstaU- 

Eh^ken^nes Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension, urn Goethit auf den Partikel- 
oberflachen dieser nadelformigen Goethitkristallkeime wachsen zu lassen; . 
wobei im Verfahren zur HersteUung der Kristallkeime eine Kobaltverbmdung zu der zweiwerugen Eisens- 
alzlosung, der waBrigen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwerugen Eisen enthalt, der waBn- 
gen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwerugen Esen enthalt, mi Veriauf der Alterung.dh.vor 
dem Beginn der Oxidationsreaktion, oder der waBrigen Suspension im Veriauf der HersteUung der Goethit- 
kristallkeime zugegeben wird, so daB der Co-Gehalt 03 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das 
Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln, betragt; und , 
wobei im ProzeB der ZOchtung (Wachstum) des Goethhs eine Aluminmmverbindung zu emer derzugege- 
benen waBrigen Alkalflosungen, der Eisensalzlosung, der waBrigen Suspension, die die nadelformigen 
Kristallkeime und den Niederschlag mit dem zweiwerugen Eisen enthalt, vor Beginn der Oxidationsreak- 
tion, oder der waBrigen Suspension im Veriauf der Zfichtung des Goethus zugegeben wird, so daB der 
Al-Gehalt 03 bis 15 At m-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe m den nadelformigen Goethit- 

14 r VerSien f zS HersteUung v n nadelformigen Goethitpartikeln gemaB Anspruch 13, wobei auBerdem 
im ProzeB des Wachstums des Goethhs eine Seltenerddementverbindung zu einer der zugegebenen 
waBrigen Alkafflosungen, der Eisensalzlosung, der waBrigen Suspension mit den nadelformigen Knstallkei- 
men und dem eisenhaltigen Niederschlag vor Beginn der Oxidationsreaktion, oder zu der waBngen Suspen- 
sion im Veriauf des Wachstums dieses Goethits zugegeben wird, so daB der Gehak des Seltenerdelements 
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0,5 bis 10 Atom-%, berechnet als Seltenerdelemeat and bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen 
Goethitpartikeln, betragt 

15. Verfahren zur Herstellung von nadelf ~rmigen Hamatitpartikeln mit den folgend nSchritten: 
Altera einer waBrigen Sospensi n, die einen Eisen(II}-haltigen Niederschlag enthalt und erhahen wild 
$ durch Umsetzung einer waBrigen Alkalimischlosung aus einer waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer 

waBrigen Alkalihydroxidldsung mit einer Eisensalzldsung in einer nicht-oxidierenden Atmosphare; 
Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension zur Herstellung von nadelfdnni- 
gen Goethhkristallkeimen; 

Zugabe einer Eisensalzldsung und einer waBrigen Alkalimischlosung aus einer waBrigen Alkalicarbonatld- 
10 sung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung zu der waBrigen Suspension mit diesen Kristallkeimen; und 

Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension, urn Goethh auf den Partflcel- 
oberflachen dieser nadelf ormigen Goethitkristallkeime wachsen zu lassen; 

Zugabe einer Verbindung eines Sehenerdelements als Anti-Sintermittel zur Behandlung der Oberflachen 
der nadelfdrmigen Goethitpartikel, so daB der Gehalt des Sehenerdelements 0,5 bis 15 Atom-%, berechnet 
15 als das Seltenerdelemeat und bezogen auf das Gesamt-Fe der nadelformigen Hamautpartikel betragt; und 
Dehydratisierung der nadelformigen Goethitpartikel bei einer Temperatur von 400 bis 850°C zum Erhalt 
von nadelformigen Hamatitpartikeln; 

wobei im Verfahren zur Herstellung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der zweiwertigen Eisens- 
alzlosung, der waBrigen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, der wafiri- 
20 gen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, im Verlauf der Alterung; <L h. vor 

dem Beginn der Oxidationsreaktion, oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Herstellung der Goethit- 
kristallkeime zugegeben wird, so daB der Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das 
Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethitpartikeln, betragt; und 

wobei im Prozefi der Zuchtung (Wachstum) des Goethits eine Ahiminiumverbindung zu einer der zugege- 
25 benen wifirigen Alkalfldsungen, der Eisensalzlosung, der waBrigen Suspension, die die nadelformigen 

Kristallkeime und den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, vor Beginn der Oxidationsreak- 
tion oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethits zugegeben wird, so daB der 
Al-Gehah 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethit- 
partikeln, betragt 

30 16, Verfahren zur Herstellung von nadelfdrmigen Hamatitpartikeln gemafi Anspruch 15, wobei im ProzeB 

des Wachstums des Goethits eine Seltenerdelementverbindung zu einer der zugegebenen waBrigen Alkali- 
Idsungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension mit den nadelfdrmigen Kristallkeimen und dem 
eisenhaltigen Niederschlag vor Beginn der Oxidationsreaktion oder zu der waBrigen Suspension im Verlauf 
des Wachstums dieses Goethits zugegeben wird, so daB der Gehalt des Seltenerdelements 03 bis 10 

35 Atom-%, berechnet als Seltenerdelement und bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethit- 

partikeln, betragt 

17. Verfahren zur Herstellung von nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln mit den folgenden 
Schritten: 

Altera einer waBrigen Suspension, die einen Eisen(II)-haItigen Niederschlag enthalt und erhalten wird 
40 durch Umsetzung einer waBrigen Alkalimischlosung aus einer waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer 

waBrigen Alkalihydroxidldsung mit einer Eisensalzldsung in einer nicht-oxidierenden Atmosphare; 
Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension zur Herstellung von nadelfdrmi- 
gen Goethhkristallkeimen; 

Zugabe einer Eisensalzldsung und einer waBrigen Alkalimischlosung aus einer waBrigen Alkaiicarbonatld- 
45 sung und einer waBrigen Alkalihydroxidldsung zu der waBrigen Suspension mit diesen Kristallkeimen; und 

Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension, urn Goethit auf den Partikel- 

oberflachen dieser nadelfdrmigen GoethitkristaUkeime wachsen zu lassen; 

Behandlung der erhaltenen nadelfdrmigen Goethitpartikel mit einem Anti-Sintermittel; 

Erhitzen der nadelfdrmigen Goethitpartikel auf eine Temperatur von 400 bis 850° C: und 
so Warmebehandlung der nadelfdrmigen Hamatitpartikel in einer reduzierenden Atmosphere bei 400 bis 

600° C zum Erhalt von nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln; 

wobei im Verfahren zur Herstellung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der zweiwertigen Eisens- 
alzldsung, der waBrigen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, der waBri- 
gen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, im Verlauf der Alterung, d. h. vor 
55 dem Beginn der Oxidationsreaktion, oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Herstellung der Goethit- 

kristaUkeime zugegeben wird, so daB der Co-Gehalt 0,5 bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das 
Gesamt-Fe in den nadelfdrmigen Goethitpartikeln, betragt; und 

wobei im ProzeB der Zuchtung (Wachstum) des Goethits eine Aluminiumverbindung zu einer der zugege- 
benen waBrigen AJkalildsungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension, die die nadelformigen 
go Kristallkeime und den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, vor Beginn der Oxidationsreak- 
tion oder der waBrigen Suspension im Verlauf der Zuchtung des Goethits zugegeben wird, so daB der 
Al-Gehalt 0,5 bis 15 Atom-% (berechnet als Al), bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen Goethit- 
partikeln, betragt 

18. Verfahren zur Herstellung von nadelfdrmigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln gemaB Anspruch 
65 17, w b iim ProzeB des Wachstums des Goethits ein Seltenerdelementverbindung zu einer der zugegebe- 
nen waBrigen Alkalftosungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension mit den nadelformigen Kri- 
stallkeimen und dem eisenhaltigen Niederschlag vor Beginn der Oxidationsreaktion oder zu der waBrigen 
Suspension im Verlauf des Wachstums dieses Goethits zugegeben wird, s daB der der Gehalt des Selten- 
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erdelements 0,5 bis 10 Atom-%, berechnet als Seltenerdelement und bezogen auf das Gesamt-Fe in den 

nadelformigen Goethhpartikeln, betragt m 

19. V rfahren zur Hersteilung von nadelfdnnigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln nut den folgenden 

SternTiner waBrigen Suspension, die einen Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt und erhalten wird 
durch Umsetzung einer waBrigen Alkalimischrsung aus einer waBrigen Alkalicarbonatldsung und einer 
waBrigen Alkalihydroxidlosung mit einer Eisensalzldsung in einer nicht-oxidierenden Atmosphare; 
Enleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension zur Hersteilung von nadelfdnni- 
gen Goethitkristallkeimen; . 
Zugabe einer Eisensalzldsung und einer waBrigen Alkalimiscfalosung aus einer waBngen Alkalicarbonatlo- 
sung und einer waBrigen Alkalihydroxidlosung zu dieser waBrigen Suspension mit diesen Kristallkeimen; 

Einleiten eines Sauerstoff enthaltenden Gases in diese waBrige Suspension, urn Goethit auf den Partikel- 
oberflachen dieser nadelfdnnigen Goethitkristallkeime wachsen zu lassen; _ 
Zugabe einer Verbindung eines Seltenerdelements, so daB der Gehalt des Seltenerdelements 0,5 bis 15 
Atom-%, berechnet als das Seltenerdelement und bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelformigen 
Goethitpartikeln betragt, als Anti-Sintermittel zur Behandlung der Oberflachen der nadelfdnnigen Goethit- 

Ddb^atisierung der nadelformigen GoetMtpartikelbd einer Temperatur von 400 bis 850°C; und 
Hitzebehandlimg der erhaltenen nadelformigen Hamatitpartikel in einer reduzierenden Atmosphare bei 
400 bis 600*C zum Erhalt von nadelfdnnigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln; 
wobei im Verfahren zur Hersteilung der Kristallkeime eine Kobaltverbindung zu der zweiwertigen Eisens- 
alzldsung, der waBrigen Suspension, die den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, der waBri- 
gen Suspension, die den Niederschlag nut dem zweiwertigen Eisen enthalt, im Veriauf der Aiterung, d. h. vor 
dem Beginn der Oxidationsreaktion, oder der w3Brigen Suspension im Veriauf der Hersteilung der Goethit- 
kristallkeime zugegeben wird, so daB der Co-Gehalt 0JS bis 25 Atom-% (berechnet als Co), bezogen auf das 
Gesamt-Fe in den nadelfdnnigen Goethhpartikeln, betragt; und . 
wobei im ProzeB der ZOchtung (Wachstum) des Goethits eine Aluminiumverbindung zu emer der zugege- 
benen waBrigen Alkalildsungen, der Eisensalzldsung, der waBrigen Suspension, die die nadelformigen 
Kristallkeime und den Niederschlag mit dem zweiwertigen Eisen enthalt, vor Beginn der Oxidationsreak- 
tion, oder der waBrigen Suspension im Veriauf der Zuchtung des Goethhs zugegeben wird, so daB der 
Al-Gehalt 0JS bis 15 Atom-% (berechnet als AQ, bezogen auf das Gesamt-Fe in den nadelfdnnigen Goethit- 

2Q^rfonrenzw Hersteilung von nadelfdnnigen magnetischen Eisenlegierungspartikeln gemiB Anspruch 
19 wobei im ProzeB des Wachstums des Goethits auBerdem eine Verbindung eines Seltenerdelements zu 
einer der zugegebenen waBrigen Alkalildsungen, der Eisensalzldsung; der waBrigen Suspension, die die 
nadelfdnnigen Kristallkeime und den Eisen(II)-haltigen Niederschlag enthalt, vor Beginn der Oxidationsre- 
aktion, oder zu der waBrigen Suspension im Veriauf des Wachstums des Goethits zugegeben wird, so daB 
der Gehalt des Seltenerdelements 0,5 bis 10 Atom-%, berechnet als das Seltenerdelement und bezogen auf 
das Gesamt-Fe in den nadelfdnnigen Goethitpartikeln betragt 
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